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I. INTRODUCCION

I. INTRODUCCION
La extraccLon de los metales no ferreos 
(cobre, cinc, etc^ de clertos minérales y productos 
que los contlenen en baja concentracLon suele hacerse 
mediante llxLvLacLdn con soluciones deidas o sallnas 
de las que despues se récupéra el correspondLente me­
tal .
Este es el caso del beneficlo del cinc con- 
tenldo en las blendas de baja ley, los minérales sul­
fures complejos y las cenlzas de plrlta. En general, 
los caminos clasLcos seguLdos para la+recuperacl6 n 
del cinc de las lejias de ILxLvlacLdn son bastante com- 
plicados y conslsten en separar por preclpltacldn los 
elementos acompanantes y flnalmente recuperar el cinc 
en forma de hidroxldo o por electrollsls.
La obtencldn de cinc por estos procedimien­
tos plantea varies problemas, entre elles la përdida 
del cinc por absorcion sobre el hidroxido de hierro 
y la falta de pureza de las lejias para que se puedan 
electrolizar por los mëtodos habituales o para que se 
pueda precipitar el hidroxido.
Para evitar estos inconvenientes se ha re- 
gistrado un procedimiento para recuperarlo de las dise- 
luciones que lo contienen, en especial de las lejfas 
obtenidas en el tratamiento por vfa humeda de diferen-
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tes minérales y productos piritlcos (1 ) que se basa en 
el hecho de que el cinc forma, en soluciones de ion 
cloruro, el complejo clorurado Cl^Zn^” intercambiable 
con el anion mdvil de una résina anidnica; posteriormen- 
te, la columna se eluye con agua con lo que las lejfas 
résultantes contienen exclusivamente iones cloruro y 
cinc.
La precipitacidn industrial del hidrdxido 
de cinc a partir de lejias o soluciones de este métal 
como paso intermedio para obtener el dxido es una ope- 
racidn que, aparentemente, no ofrece dificultades.
En teorfa, basta anadir un dlcali en la cantidad este- 
quimetrica necesaria sobre la lejfa de cinc para pre­
cipitar el hidrdxido correspondlente ; sin embargo, es­
te procedimiento no permite llegar a un ZnO de pureza 
aceptable por simple calcinacidn del hidrdxido, pues 
las caracteristicas absorbentes de este son taies que 
retiene elevada proporcidn de los cationes y aniones 
présentes.
Por todo esto, el dxido de cinc puro se ob- 
tiene habitualmente oxidando el cinc métal en estado 
de vapor, lo que a su vez exige la obtencidn electrolf- 
tica del cinc a partir de la disolucidn en acido sul- 
furico del hidrdxido de cinc precipitado.
Para soslayar los problemas de impurifica- 
cidn, y los econdmicos que derivan de la obtencidn
-  4 -
electrolitica del cinc para despues preparar el dxido, 
se ha propuesto (21 un procedimiento directo y continuo 
con el que se obtiene un precipitado de oxi-hidrdxido 
de cinc, con lo que la anterior transformâtidn en dxi­
do del 1 0 0 % se simplifies.
De todas maneras, la presentia junto al cinc 
de iones que pueden precipitar a pH prdximos e inferio- 
res al del hidrdxido de cinc, como en particular es 
el caso de un métal tan extendido como el hierro, irapi- 
de la obtencidn de oxi-hidrdxidos de cinc totalmente 
puros. Por ello, para purificar las lejias de forma r^- 
pida y econdmica, no solo de hierro sj.no tambidn de 
otros elementos taies como el arsdnico, plomo y cobre, 
se ha registrado otro procedimiento (31 que consiste 
en un tratamiento oxiprecipitante en condiciones taies 
que el pH pueda ser regulado dentro de un intervalo 
en el que se favorezca la oxidacidn del hierro ferroso, 
la hidrdlisis del hierro fdrrico y la precipitacidn 
de otros elementos extranos, al mismo tiempo que se 
limita la posibilidad de que el hidrdxido de cinc pré­
cipité. Dicha oxiprecipitacidn puede hacerse mediante 
un sistema oxidante/regulador de acidez, en el que pue­
den utilizarse como oxidantes muy variadas sustancias, 
taies como el aire, oxfgeno, cloro, etc... y como regu- 
ladores dxidos de cinc y amoniaco actuando separada o 
conjuntamente. Los elementos distintos al hierro se eli« 
minan, igualmente, al formarse diferentes compuestos
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IntermedLos, tales como hldroxldos y arsenlatos de 
hierro, de plomo y de cobre, y en el caso de los i31- 
tlmos tamblén por adsorcldn Ldnlca en el precipitado 
complejo que se forma.
La oxiprecipitacidn puede fundamentarse en 
el sistema oxidante/amoniaco. En este caso se puede 
anadir amoniaco a la solution hasta conseguir en la 
misma un pH comprendido entre 3,4 y 5,5. La tempera- 
tura influye favorablemente en la hidrdlisis del ca- 
tidn fdrrico y puede oscilar entre la ambiente y 8 0 ^0 , 
de forma que cuando se eraplean oxidantes discretamente 
activos, como aire u oxfgeno, la eficacia de la oxi-
A
dacidn estd muy vinculada a la hidrdlisis fdrrica por 
lo que es aconsejable trabajar a temperaturas altas, 
preferiblemente entre 6 0  y Bqsc.
Por otra parte, est^ comprobado (41 que los 
productos que se obtienen en la precipitacidn de los 
eluidos de cinc contienen proporciones variables de 
cloruros que los hacen inutilizables para la obtencidn 
del cinc por vfa electroqufmica.
Al anadir amoniaco sobre las lejfas de elu- 
cidn concentradas en cloruro y cinc, aparece inicialmen- 
te una solucidn muy dispersa de oxi e hidroxicloruros 
de cinc insolubles que sirven de germen para la forma­
tion de cristales ; luego, durante la precipitacidn, el 
producto que hace crecer el cristal tiene un contenido 
mds elevado en dxido e hidrdxido de cinc hasta que en 
las ultimas porciones precipitan estos productos practi-
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camente puros. En resumen, los dxidos e hldrdxldos de 
cinc precipltados tlenen un nucleo de oxl e hldroxl- 
cloruro y entre ambos extremes se puede encontrar una 
amplla gama de productos Intermedlos segun el procedl- 
mlento y las condiciones de operacidn en que se obtuvie* 
ron; ademds, el cardcter coloidal del hidrdxido de cinc 
y la elevada superficie especffica del dxido favorece 
la retencidn, por adsorcidn, de los cloruros que estdn 
empapando el precipitado.
Es évidente, por todo esto, el interds que 
présenta el estudio de la oxiprecipitacidn de las di- 
soluciones de cinc eluidas de la columna de cambio de 
idn, para définir las condiciones dptimas de operacidn 
que permitan obtener un producto de calidad, exento de 
impurezas, con la mdxima recuperacidn del cinc de las 
lejfas y a la mayor velocidad, condiciones todas ellas 
que inciden sobre la economfa del producto.
Adem^s, los productos obtenidos por precipi­
tacidn tienen unas caracteristicas relacionadas con su 
filtrabilidad de enorme interds para el diseno funcio-' 
nal de la operacidn de filtrado.
En consecuencia, la investigacidn objeto de 
esta Memoria tiene très partes perfectamente definidas: 
la obtencidn e identification de los precipitados, la 
determination de sus caracteristicas tecnoldgicas de 
filtracidn y la definicidn de la morfologia de las par- 
ticulas•
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Los resultados del andlisls cLentiflco y 
tecnoldglco de la varledad de productos que se obtengan 
por combinacldn de las variables de operacidn permlti- 
râ aconsejar el procedimiento de obtencidn del precipi­
tado mds adecuado, y proporcionard unos datos con los 
que se podrd elaborar una teorfa que explique y relacio- 
ne la variation de las condiciones de precipitacidn con 
las caracteristicas tdcnicas, fisicas y estructurales 
del sdlido.
II. PARTE TEORICA

II. PARTE TEORICA
II.1 Oxiprecipitacidn
El fin hacia el que estâ dirigida la inves­
tigacidn que se recoge en esta parte de la memoria es 
el estudio de los rendimientos en la obtencidn de dxi­
dos y oxihidrdxidos de cinc por oxiprecipitacidn, par- 
tiendo de las disoluciones eluidas de la columna de 
retencidn del cinc por cambio idnico, en diferentes 
condiciones de operacidn.
Para intenter conseguir una mayor velocidad 
de formation de precipitados de oxihidrdxidos de cinc 
se pensd en la posibilidad de favorecer la fase de for- 
macidn de dxido incrementando el contacte gas-liquido, 
mediante la distribucidn de aire en la suspension con 
un turboagitador a elevada velocidad de giro y tenien- 
do en cuenta en todos los casos la influentla que pu- 
diera tener la temperatura. Se pensd que al trabajar 
a velocidades altas, lo que es posible en la moderna 
tecnologfa industrial, se fomentaria la dispersidn del 
aire.
El hecho de que en el proceso se puedan for­
mer dxidos e hidrdxidos hizo pensar que las variables 
influyentes en êl debian ser en conjunto las correspon- 
dientes a ambos tipos de reacciones ; por ello, a la vis 
ta de otros trabajos andlogos (5,61, se eligieron como
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variables, en principle: la temperatura, el grade de 
agitacidn, el caudal de aire y la acidez del medio.
Como agente bâsico précipitante se eligid el amonia­
co, por presentar ventajas sobre los hidrdxidos c^l- 
cico-sddicos utilizados en ocasiones, ya que sobre to­
do en forma gaseosa es facilmente adicionable a la so­
lucidn de manera continua y controlada, es un producto 
barato y asequible, y al parecer no interfiere en la 
calidad de los precipitados.
El intervalo de pH estudiado es el compren- 
dido entre 5,5 y 9, ambos inclusive. El limite inferior 
viene impuesto por el pH necesario para la précipita-
A
cidn del hidrdxido de cinc, segun se deduce al aplicar 
la ley del producto de solubilidad a disoluciones acuo- 
sas de cinc de concentracidn 1 ,6 6 *1 0 "^ molar.que es 
la de las lejias eluidas de cinc; como Ps= 5*10-17 (7): 
Ps = (Zn2+) (0H')2
5.10"17 = 1,66.10-1 (0H-)2
(0H-) = 1,735*10-8 
pOH = 7,76 
pH = 6,24
Se estimd convenience estudiar desde el pH = 5,5 para 
buscar la influencia de la temperatura.
En cuanto al pH superior de precipitacidn 
estd relacionado con la aparicidn de productos solubles 
mds estables que el hidrdxido de cinc, tal como el idn
- 11 -
clncato y el complejo amoniacal. Respecto al prlmero, 
se ha comprobado efectlvamente que en ningun caso la 
solubilidad del hidrdxido de cinc puede ser inferior 
a 1 0 mol/1 (8 ), con lo que aplicando de nuevo el 
producto de solubilidad résulta:
Ps = (Zn^ '^ ') (OH")^
(o h ")^
(OH") = 10-5,8
pOH = 5,8
pH = 8,2
Por otra parte, para la formacidn del com-
4
plejo su estabilidad aumenta al incrementarse la con­
centracidn de amoniaco y esta crece con el pH de ope­
racidn o el desarrollo de la precipitacidn. Para cubrir 
ambas posibilidades, la de aparicidn de cincatos y la de 
formacidn de complejos, se estimd conveniente trabajar 
hasta pH = 9, valor que supera el calculado para la 
formacidn de cincato y aportar^ suficiente concentra­
cidn de amonio para formar el complejo.
Es interesante conocer, al menos cualitati- 
vamente y desde un punto de vista ideal, los fendmenos 
quimicos que se suceden cuando se realiza la precipi­
tacidn del cinc en funcidn de las variables sehaladas 
antes.
Inicialmente el cinc se encuentra en diso­
lucidn como Zn^* . Al anadir amoniaco como agente bâ-
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SLCo Dreclpltante se neutralize parcialmente la acidez 
del medio hasta llegar a pH = 6,24 en que se inicia la 
precipitacidn, y précipita de forma mucho mas rapide 
a pH mds alto; entonces si se ahade amoniaco suficien­
te se consigne mantener el pH elegido, y en la disolu­
cidn aparece precipitado y queda Zr?'*‘en equilibrio, tan- 
to con el precipitado como con el complejo (ZnfNHgl^lZ+p 
que se forma como consecuencia de la pregencia de NH4 que 
acompaha a los OH" précipitantes.
Parece évidente que el equilibrio entre la 
concentracidn de complejo formado y el cinc precipita- 
do en forma de hidrdxido est^ relacionado con las con­
centrée iones de NH4 libres, como consecuencia de los 
hidroxilos utilizados para precipitar. Asf, mientras 
no hay amonio suficiente se est^ formando el hidrdxido, 
queda cinc libre y se forma algo de complejo; al ana­
dir mds amoniaco aumenta la cantidad de amonio, la con­
centracidn de complejo crece y continua precipitando 
Zn(0H )2 hasta que se reduce la concentracidn de cinc a 
la necesaria de equilibrio entre precipitado y comple­
jo; a partir de este instante el aumento de amoniaco 
sirve para disolver el hidrdxido de cinc pasando este 
a acomplejarse.
De acuerdo con este razonamiento se puede 
prever cuales seran las variaciones en la formacidn de 
precipitado y complejo en funcidn del pH, temperatura 
y tiempo, que van a ser las variables a estudiar en
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nuestra tarea experimental, ya que las otras variables 
-grade de agltacldn y caudal de aire- estan llgadas pa­
ra respetar la capacldad de captaclon de aire del tur- 
boagltador y se mantuvleron constantes a 1500 r.p.m. 
y 2,5 1 /mln, para slmpllflcar el desarrollo de este tra- 
bajo.
A1 auraentar el pH debe Incrementarse la ve- 
locldad de preclpltacldn y con ella el caudal necesa- 
rlo de agente précipitante, lo que lleva consign tam- 
bldn la velocldad de formacldn del complejo.
El tlempo esté. Intlmamente relaclonado con 
la adlcldn de agente précipitante, per eso cuando los 
procesos de preclpltacldn o formacldn de complejos son 
rdpldos (a pH alto^ el equlllbrlo entre ambos se debe 
alcanzar Inmedlatamente.
La formacldn de complejo se favorece a medl- 
da que se eleva la temperatura, ya que los productos 
son tanto mas solubles a medlda que las temperaturas 
son mds altas, y en consecuencla el Zn(0H )2 se solubl- 
llza mds, con lo que la concentracldn de Zn^^ en la 
dlsolucldn es mayor y el equlllbrlo se desplaza hacla 
la formacldn de complejo.
II.2. Flltrabllldad
Cuando los sdlldos se orlglnan en un pro- 
ceso de preclpltacldn podrdn tener caracteristlcas 
muy dlferentes en cuanto a su comportamlento a la
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hora de separar las fases sdllda y liquida por filtra- 
cidn. El estado fisico del sdlido, su naturaleza qui- 
mica y estado superficial determlnaran la dlferente 
facllldad de flltracldn, que se relaclona Intlmamente 
con las caracteristlcas de los lechos porosos formados
La preclpltacldn se reallza por cargas por 
lo que, Idglcamente, a medlda que se anade el agente 
précipitante camblan las caracteristlcas de la suspen- 
sldn y con ellas las condlclones de flltrabllldad de 
las dlstlntas suspenslones. Resultan, por tanto, tres 
variables para estudlar la calldad del preclpltado: 
la temperatura a que se reallza la preclpltacldn, el 
pH de la suspensldn y el tlempo a que se reallza la 
toma de muestra, esta ultima Influlrd doblemente: por 
la cantldad variable de sdlido en la suspensldn y por 
la posible evolucldn del preclpltado.
Como el objetlvo de esta parte de la memo- 
rla es el estudlo qufmlco-tdcnlco de la flltracldn de 
los preclpltados de oxlhldrdxldo de clnc con el fin de 
dimenslonar el flltro y predeclr la calldad de los nro- 
ductos al varlar las condlclones de su obtencldn, In- 
teresa determlnar las caracterfstlcas de flltrablll­
dad, tal como: tlempo de flltracldn, volumen de filtra- 
do y superficie de flltracldn, con el fin de relaclo- 
narlas con la calldad de los preclpltados ya que, por 
ejemplo, los preclpltados granulares no se apelmazan 
con la presldn y se flltran con facllldad y sln pro-
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blemas, mientras que los de caracter gelatlnoso y coloL- 
dales, embotan facLlmente los poros del flltro, son muy 
sensibles a la presldn y dlficlles de flltrar.
Dlferentes autores (9 a 16) han desarrolla- 
do teorfas sobre la flltracldn. En el estudlo de nues- 
tros preclpltados se trabajd a presldn constante, es 
declr, con velocldades de flltracldn decreclentes. Pa­
ra enjulclar las caracteristlcas de flltrabllldad se 
ha apllcado la ecuacldn de Carman (12) al rdglmen de 
flltracldn a presldn constante.
Carman ataca el problema de la flltracldn 
conslderando que el rdglmen de flujo de flltrado a tra- 
vds de la torta es de caracter laminar, lo que permlte 
apllcar la ley de Fourier y la de Hagen-Polseullle. 
Segun la primera, la velocldad de flltracldn se puede 
expresar por el coclente entre la fuerza Impulsera 
que provoca el flujo de flltracldn, P y la reslstencla 
que se opone a este flujo, R:
d V __ P 
T T  - R
slendo R suma de la reslstencla de la torta al paso del 
flltrado, R]^  y la del material filtrante, R2 . Con la 
ley de Hagen-Polseullle tenemos;
R2 =j\y«- ^
en las que L y Lo son los espesores de la torta y del
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medio filtrante respectlvamente ; A, la superficie de 
flltracldn; yt la vlscosldad del flltrado y c<o y jbo 
son constantes de proporclonalIdad. Como el espesor 
de la torta es dlrectamente proporclonal a la cantl­
dad de preclpltado W, e Inversamente proporclonal a la 
superficie sobre la que se deposlta A, se puede escrl- 
blr:
L = I k
y sustltuyendo:
Ri — g—  = R
Slo<=c<ok
Ri
Por otra parte s 1 jb = Lo
R2
con lo que sustltuyendo en la ecuacldn de Fourier
dV ^ ______P _ FA^
d^ yT^Tw ^ “ yic^W+ytyb A
• A
que es la ecuacldn de Carman referIda al preclpltado
seco. Refer Ida a voldrnenes de flltrado serd:
d V PA^
3 ^  w V + yu yj A
en la que w es la cantldad de preclpltado seco que 
se deposlta por unldad de volumen de Ifquldo flltra­
do.
oc es la reslstencla especiflca del preclpltado. 
p  es la reslstencla especiflca del material filtran­
te.
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Esta ecuacldn es solo valida para los pre- 
clpLtados absolutamente IncomprensLbles.
Sobre la ultima ecuacldn se observa:
1 2 ,- Que la velocldad de flltracldn por unldad
de drea filtrante es dlrectamente proporclo­
nal a A e Inversamente proporclonal al es- 
pesor de la torta; por tanto, Interesa un 
drea grande para reduclr el tlempo de fll­
tracldn.
2 2 .- Que la concentracldn de sdlldos en la sus­
pensldn no Influye en la velocldad de fll­
tracldn, puds si bien dV/d0 es Inversamente 
proporclonal a w, tambldn résulta que tanto 
menos velocldad de flltracldn serd necesa- 
rla cuanto menor sea el volumen de flltra­
do a obtener.
3 2 .- La temperatura Influye en la flltracldn a 
travds de la vlscosldad del Ifquldo. SI se 
desprecla la reslstencla del flltroJb la 
velocldad de flltracldn résulta Inversamen­
te proporclonal a la vlscosldad y esta dls- 
mlnuye en forma doblemente geomdtrlca al 
aumentar la temperatura.
42.- Interesa dllulr la suspensldn cuando la vls­
cosldad del Ifquldo turblo original es tan 
elevada que puede ser rebajada anadiendo 
otro Ifquldo de vlscosldad pequena.
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Para apllcar ahora la ecuacldn de Carman 
a la flltracldn a presldn constante se despeja dÇ5 de 
la ultima ecuacldn:
dçs dv + ,éLÈ- dv
PA PA
y se Intégra entre los tlempos limites de la flltracldn 
0 y 0 (principle y fin) :
2PA PA
Para utlllzarla en la prdctlca se divide por 
V, con lo que se obtlene:
M =/i2îW_V+/i£â 
V 2PA^ PA
que es la ecuacldn de la recta que se obtlene al repré­
sentât en ordenadas los valores expérimentales de 0/V 
y en absclsas los de V. En ella, la ordenada en el orl- 
gen da el valor del coclente:
PA-
ralentras que la pendlente de la recta es la exprèsIdn:
o<
2 PA^
SI experlmentalmente se trabaja a presldn 
y con superficie de flltracldn constante se pueden 
calculât los valores de yypcon lo que la ultima ecua-
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d o n  puede servir para calculât las caracteristlcas 
de flltrabllldad de un sistema slempre que se manten- 
gan las mlsmas condlclones expérimentales.
De todas formas, la reslstencla especiflca 
de la torta es sensible a llgeros carablos en una mls- 
ma suspension por reordenaclon y empaquetamlento de 
las particulas fInas en el seno de la torta al ocupar 
dstas los huecos entre partfculas mayores. Tambldn 
puede haber una distorsion y deformacldn de las par- 
tfculas comprenslbles bajo una presldn prolongada y, 
por otra parte, fendmenos de hldratacldn, adsorcldn 
y de tlpo electroclndtlco tlenen una gran Influencla 
sobre el valor de la reslstencla especiflca.
Este gran numéro de factores ya ofrece su- 
flelentes dlflcultades para la elaboracldn de una teo- 
rfa general de la flltracldn pero es que, ademds, prdc- 
tlcamente todas las tortas estdn formadas por partfcu- 
las mds o menos comprenslbles en las que su porosIdad 
y reslstencla especiflca no se mantlenen constantes 
en el Interior de la torta; la porosIdad es mfnlma en 
los puntos de contacte de la torta con el medlo filtran­
te y mdxlma en la superficie por la que pénétra el liqui­
de ; por tanto, la reslstencla especiflca puntual aumenta 
a medlda que el llquldo pénétra en la torta, si dsta es 
comprenslble.
Por ultimo, es Interesante recoger aqul, 
la conclusion experimental a que ha llegado Grace (15)
— 2 0 ~
que dice quo el factor mas influyente sobre la reslsten- 
cia de una torta es el grado de floculacldn de sus par­
ticules, f rente a él la Influencla de la forma, tamafïo 
y granulometrla de las particulas es despreclable.
II.3 Estudlo de los preclpltados
La adlcldn de dlcalls, mds o menos fuertes, 
a dlsoluclones Idnlcas del tlpo de nuestras lejlas con­
duce a la preclpltacldn de oxi-hldrdxldos del catldn 
correspondlente y la presencla en la lejla de lones cio- 
ruro puede dar orlgen a la aparlcldn en el preclpltado 
de hldroxlsales del catldn.
Las hldroxlsales metdllcas constltuyen un 
Interesante grupo de compuestos cuyo estudlo se Inlcld 
en el aho 1930 por el Prof. W. Feltknecht (17), a cu- 
yos trabajos (18,19,20) hay que anadlr, juntos con 
otros, los reallzados en los ultlraos anos en el Insti­
tute de Quimlca Inorgëtnlca del C.S.I.C. (2l a 26). La 
preclpltacldn de estes compuestos constltuye un fend- 
meno complejo en el que Intervlenen factores muy diver­
ses: naturaleza y concentracldn de los lones présentes 
en la dlsolucldn, temperatura y velocldad a que se verl- 
flca la preclpltacldn y, tambldn, sobre el preclpltado 
podrdn Influlr las condlclones del proceso de envejecl- 
mlento, especlalmente la temperatura y el tlempo.
Cuando la adlcldn del dlcall se reallza de 
una manera raplda y solo existe una modlflcacldn del 
hldrdxldo o del dxldo, se forma un preclpltado, gene-
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ralmente crlstallno, muy disperse, que présenta un 
retLculo desordenado. Entre este preclpltado y la dl­
solucldn se establece un equlllbrlo metaestable que 
al Lr envejeclendo los crlstales pasa a estable, por 
la aparlcldn de una forma Inactlva constltulda por crls­
tales de mayor tamario y ordenacldn.
En el caso de que el hldrdxldo présente una
forma amorfa, la perdIda de actIvIdad puede lr unlda
a fendmenos de condensacldn. SI el dxldo metdllco es 
mds estable que el hldrdxldo preclpltado Inlclalmente, 
este puede deshldratarse.
SI la cantldad de Alcali ahadlda para pre-
clpltar el hldrdxldo es menor de la necesarla, se for-
man en primer lugar modlfIcaclones activas de la hldroxl 
sal y al envejecer la forma activa pasa a Inactlva a 
travds de un proceso unlco o medlante pasos Intermedlos, 
Asl, segun las concentraclones de Idn metdllco e hldro- 
xllo présentes, la temperatura y la velocldad de precl­
pltacldn, o las condlclones de envejeclmlento, pueden 
obtenerse compuestos que van desde el hldrdxldo Zn(0H )2 
hasta el dxldo ZnO pasando por los hldroxlcloruros mds 
bdslcos como puede ser el ZnCl2 ' 4Zn(CH)2*
En el Institute de Quimlca Inorgdnlca del 
C.S.I.C., Garcia Martinez y Cano Rulz (27) han Inves- 
tlgado algunas propledades de las hldroxlsales de me- 
tales pesados bivalentes. De los resultados expérimen­
tales se deduce:
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12.- Los hldroxlcloruros reclen preclpltados tle­
nen un contenldo de catlones en su composl- 
clon quimlca y una densldad menor que los 
productos envejecldos.
22.- Los espectros de Infrarrojo presentan to-
_2
dos una sola banda de tension de 3.470 cm” , 
lo que muestra que los OH” de la red son de 
una sola clase y, ademas, que su asoclaclôn 
es dëbll como se deduce de la escasa anchu- 
ra de la banda.
32.- Las grdflcas del an^llsls tërmlco dlferenclal 
del hldroxlcloruro de clnc, correspond lentes 
tanto a muestras reclen preclpltadas como 
a envejecldas, son an^logas en todo presen- 
tando tres efectos endotérmlcos aproxlmada- 
mente a 1702, 2402 y 5402C,correspondlentes 
a la përdlda de agua de hldratacldn, agua 
de crlstallzacldn y desprendImlento de CIH.
En esta parte de la memorla se buscan las 
relaclones que pudlera haber entre las caracteristlcas 
del preclpltado y sus condlclones de obtencldn.
II.3.1. Morfologla de las particulas sdlldas.
El estudlo desarrollado de este apartado 
tlene como fin encontrar la estructura, forma, tamano, 
y granulometrla de los preclpltados sobre los que es­
ta centrada la Investlgacldn.
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Cuando los sdlldos se orlglnan en un proce­
so de preclpltacldn, como es nuestro caso, Inlclalmen­
te se forman los nucleos crlstallnos que en su desarro­
llo dan orlgen a las crlstalltas, de cardcter metaesta­
ble ; debldo a su elevado contenldo energdtlco se unen 
entre si formando los agregados prlmarlos, tambldn me- 
taestables. Las particulas elementales estables se orl­
glnan por el reagrupamlento y reordenacldn de los agre­
gados prlmarlos ; en esta fase de la formacldn del sd­
lido aparece la forma, fendmeno compllcado y no bien 
conocldo en el que como consecuencla de un reparte ener* 
gdtico no uniforme en las crlstalltas aparecen los hd- 
bltos de creclmlento aclcular, esferoldal o laminar.
Los agregados estdn formados por la unldn 
de varias partfeulas elementales, son muy compactes y 
se comportan como una partfcula unlca. A veces dan orl­
gen a los aglomerados, slendo las unlones entre ellos 
muy Idblles.
El trabajo experimental que se ha desarro­
llado se relaclona con la estructura elemental de los 
sdlldos, pues si bien desde el punto de vlsta tecnold- 
glco nos bastarfa con conocer el tamano de los aglome­
rados, este no es suflelente cuando se trata de llegar 
a un conoclmlento mds profundo de las propledades del 
sdlido que es lo que hemos perseguldo.
La red Interna de la celda fundamental de un 
cristal condlclona la forma externa de las partfculas
elementales. La preclpltacldn de nuestras lejias condu- 
clrd a la formacldn de oxl-hldroxlcloruros de clnc y, 
por ello, las estructuras de estos compuestos tendrdn 
gran Influencla sobre la forma externa.
Los hldroxlcloruros de clnc con estructura 
de capas senclllas son dos, el c<-Zn(OH)Cl y el j3-Zn(0H)Cl 
crlstallzando respectlvamente en los slstemas monocli- 
nlco y ortorrdmblco (28,19). Ademds de estos hldroxlclo­
ruros exlsten el hldroxlcloruro III de cln, 6 Zn(OH)2 * 
ZnCl2 > y el II, 4 Zn(OH)2 * ZnCl2 cuya estructura es en 
red en Idmlnas dobles ; de ellos, solo se ha determlna- 
do completamente la estructura del hldroxlcloruro II, 
d 4:1 de Zn por Nowackl y Silverman (29). Présenta un 
reticulo hexagonal trlplemente primitive y slmetria rom- 
boddrlca.
Flnalmente, la estructura del dxldo de clnc 
es de slmetria hexagonal. Su estructura tambldn puede 
conslderarse aunque un tanto artlfIclalmente como com- 
puesta por tetraedros de ZnO^ d OZn^ en ordenacldn com­
pacta hexagonal con las aristas de los tetraedros de ca­
pas alternas glrados I8 0 2 alrededor del eje c . (3o).
II.3.1.1. Morfologla externa.
De acuerdo con consIderaclones anterlores, 
en este apartado se estudlan las caracterfstlcas mds 
Importantes de las particulas elementales apoydndonos 
en clertas tecnlcas que se han desarrollado notable-
mente en los ultlmos anos.
Ante la ImportancLa adqulrlda por el control 
del tamano de particula en Importantes Lndustrlas, ta­
les como cemento, materiales cerdmLcos, polvos metdll- 
cos, plgmentos, etc, han surgLdo una amplia varledad 
de mdtodos (31,32,33) cuyos fundamentos se resumen so- 
meramente a contlnuacldn. En todo caso la eleccldn del 
mds adecuado dependerd del Intervalo de tamanos de las 
partfculas a estudlar.
Entre los procedlmlentos rads generalmente 
usados se encuentran: el tamlzado, la sedlmentacldn, 
el contaje eldctrlco y la mlcroscopfa.
El tamlzado es sin duda el mds senclllo y 
consiste en pasar el material por una serle de tamlces 
o cedazos de luz de malla progreslvamente decreclentes 
hasta la de 325 mallas (44yt).
Los metodos de sedlmentacldn se basan en el 
hecho de que las partfculas de un determlnado producto 
caen en el seno de un flufdo a una velocldad uniforme 
y proporclonal a su tamano (Ley de Stokes). Estos pro­
cedlmlentos han évoluelonado conslderablemente desde 
la simple plpeta de Andreasen hasta las reflnadas ba- 
lanzas de sedlmentacldn que operan elect-rdnlcamente.
El procedlmlento mds reclente para determl­
nar la dlstrlbucldn granulomdtrlca de partfculas es el 
contaje eldctrlco. Consiste en medlr la reslstencla
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eldctrlca que ofrece un electrollto en el que se encuen- 
tra en suspension el sdlido, tenlendo en cuenta que 
aquella varfa proporclonalmente con el volumen de las 
partfculas sdlldas que atravlesan un pequeno orlflclo 
acompanando al electrollto; un contador acusa las va- 
rlaclones de reslstencla y reglstra el numéro de partf­
culas que atravlesan el clrculto. La parte electrdnl- 
ca del aparato Incluye un sistema de contaje que acusa 
solo los camblos de reslstencla orlglnados por partf­
culas de un tamano superior a una determlnada medlda, 
lo que permlte construit la curva de dlstrlbucldn granu­
lomdtrlca •
La mlcroscopfa es el procedlmlento que para 
nuestros oxlhldrdxldos parèce dar una Informacldn mds 
compléta sobre la forma, dlmenslones y dlstrlbucldn de 
tamanos de las partfculas. El microscopic dptlco per­
mlte dlstlngulr partfculas que posean una dlmensldn 
principal de hasta 0,25yu, pero slempre que se traba­
ja por enclma de los 1 . 0 0 0  aumentos el campo del micros­
copic dptlco tlene muy poca profundldad y las Imdgenes 
aparecen poco nftldas.
En las dos dltlmas ddcadas el empleo de la 
mlcroscopfa electrdnlca ha superado de forma définitIva 
el problema de la caracterlzacldn de partfculas sdll­
das. Este sistema Incluye un ampllo range de aumentos 
y su poder de resolucldn es del orden de la mlllond- 
slma de mllfmetro que sobre una fotograffa-suceptlble 
de ampllacldn- se puede hacer aun mayor. Las llmltaclo-
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nés que podrian suponer el alto costo de los Lnstrumen- 
tos, la falta de color que proporclonarfa mds contras­
te o el dlffcLl manejo, son mfnlmas frente a las venta- 
jas que supone dlsponer de un aparato precise, de alto 
poder resolutive y adaptable a la medlda de . un ampllo 
campo de dlmenslones.
II.3.1.2. Morfologfa interna.
Los solides poseen algiîh grado de ordenacldn 
o periodicldad en la disposicldn de sus dtomos o son 
amorfos. Frecuentemente se presentan sustanclas con un 
grado de ordenacldn bajo o vlceversa, como consecuencla 
de las condlclones de obtencldn o posible evolucldn 
del producto, para estos cases se define el grado de 
crlstallnldad como la proporcldn de fraccldn crlstall- 
na exlstente en una sustancla amorfa.
Cada sustancla crlstallna tlene una morfolo­
gfa deflnlda que aparece formada por la repetlcldn In- 
flnlta de una unldad estructural (celda elemental).
Es évidente, por tanto, que cualquler tlpo de cristal 
puede ser deflnldo en tdrmlnos de las longitudes de las 
aristas de su celda elemental y de los dngulos que for- 
men sus caras.
El mdtodo mds generalmente aceptado para el 
estudlo de las estructuras crlstallnas consiste en la 
dlfraccldn de rayes X. Cuando un haz de rayes X se di­
rige contra un cristal no solo se reflejan en la super-
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f i d e  mas externa de los atomos sino que penetran en 
el cristal; hasta una cierta profundldad, de modo que 
las ondas de d IfusIdn que parten de los dtomos sltua-
dos en el interior, contrlbuyen a la formacldn del ra-
yo reflejado. Para que los rayos disperses por un con- 
junto tridimensional de dtomos estdn en fase, es declr, 
que ocurra una Interferencla constructlva entre los 
rayos reflejados en los dlstlntos pianos paralelos se 
ha de veriflcar que la dlferencla de marcha de cada 
dos ondas elementales suceslvas ha de ser necesarlamen- 
te Igual a un multiple entero de la longitud de onda, 
o sea,
2L = 2dsen© = n ^  
que es la exprèsidn de la ley de Bragg que Impone la
direccidn de los rayos difractados.
La radiacidn emltida por la dlfraccldn de 
rayos X es recoglda por un detector, (Geiger, proporclo­
nal o de centelleo) pasa a un selector de alturas de 
Impulses y por fin es reglstrada grdfIcamente.
El mdtodo seguldo para el estudlo de la 
estructura crlstallna es el de cuerpos pulvérulentes 
de Debye y Sherrer basado en que si un cristal se tri­
tura hasta reducIrlo a polvo fine y se llumlna con un 
raye de luz Roentgen monocromdtlca, a causa del desor- 
den en que se encuentran los crlstalltos alguno de ellos 
formard con segurldad un raye reflejado y caracteristl-
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C O ,  relaclonado con la dlstancla reticular por la 
ley de Bragg.
El tamano ideal de los cristalitos para la 
difractometrfa de rayos X debe estar comprendido entre 
1 0 y 0,05yu, pues si estos son muy pequenos las Ifneas 
de dlfraccldn se ensanchan, dependlendo de la dlmensldn 
media del crlstallto (34), y si son mayores se obtlenen 
Ifneas punteadas en las que no es posible hacer medldas 
exactas•
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III. PARTE EXPERIMENTAL.
111.1. OxlprecLpLtaclon.
111.1.1. InstalacLon experimental.
La obtencldn de preclpltados se llevd a ca- 
bo en la Instalacldn esquematlzada en la figura 1 , dl- 
senada para trabajar por cargas de hasta 3o litres de 
lejias.
Consta de un turboagltador que lleva acopla* 
do un sistema de calefacldn controlada asf como un me- 
dldor del grado de acldez.
111.1.2. Procedlmlento operatorlo.
En el reactor se colocaba la dlsolucldn, se 
calentaba hasta la temperatura del trabajo y posterior* 
mente se agregaba amonlaco con agltacldn hasta llegar 
al pH deseado. A partir del memento en que se Inlcla 
la adlcldn del amonlaco, y a Intervales de tlempo defl* 
nldos, se tomaron muestras de 150 c.c. de suspensldn 
para controlar el grado de conversldn del clnc ; para 
ello se flltraba la suspensldn y en las lejfas se de- 
termlnaba el clnc no preclpltado.
Una vez agotado el clnc de la dlsolucldn o 
pasado el tlempo sufIclente como para conslderar que 
se habfa llegado al equlllbrlo, que en nuestro caso 
fueron los 50 mlnutos, se da por flnallzado el proce­
so. La suspensldn obtenlda se flltraba y el précipita-
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do se lavaba abundantemente reservandose para su poste­
rior estudlo.
II1 .1.3. Diseilo de experimentos.
De acuerdo con las consideraclones preceden- 
tes debemos tener en cuenta para programar los experi­
mentos las variables: pH y temperatura, manteniendo cons­
tante la agitation, lo que a su vez impone el caudal 
de aire, ya que estas dos ultimas variables estdn li- 
gadas para respetar la capacidad de captacidn de aire 
del turboagltador. La velocldad elegida fuê de 1.500 
r.p.m.
El intervalo de pH estudiado es el compren­
dido entre 5,5 y 9, ambos inclusive.
Respecte a la temperatura se bused su influen 
cia desde 2o a 90^ G.
Todos los ensayos se realizaron sobre 2o li­
tres de lejias procedentes de la elucidn de la columna 
de cambio idnico, en las que el cinc quedaba retenido.
Su concentration en todos los cases era de 10,55 gr/1. 
de Zn.
En resumen los valores de las distintas va­
riables en el ensayo factorial son:
pH: 5'5, 6 , 7, 8 , 9.
t(2C): 20, 45, 80, 90.
Tlempo (min): 5, 10, 20, 3o, 50.
III.1.4. Procedlmlento para la determination cuantitativa 
del cinc. (35)
Se toman 20 c.c. de la lejfa résultante de 
filtrar la suspension, se anaden 5 ml. de deido sul- 
furico concentrado y se calienta hasta desprendimiento 
de abundances humos blancos ; despues se diluye hasta 
un volumen de 250 c.c., se calienta a ebullicidn y se 
ahaden lentamente de 25 a 30 ml. de dlsolucldn satura- 
da de tiosulfato sddico, para precipitar el sulfuro 
de cobre. La ebullicidn se continua hasta que el pre- 
cipitado aglomera y la dlsolucldn aclara. Ententes, se 
hate una nueva adlcldn de un mililitro o mas si fuera 
necesarlo, de la dlsolucldn saturada de tiosulfato sd­
dico, con lo que aparece un tinte lechoso que por se- 
gunda vez se hate desaparecer mediante ebullicidn.
Despuds que la dlsolucldn ha aclarado se 
filtra con rapidez y en caliente a travds de pa pel 
ordinario. El preclpltado se lava rdpida y copiosamente 
con agua fria.
La dlsolucldn junto con los Ifquidos de la- 
vado se concentra hasta un volumen de unos 200 ml. Se 
enfrfa y se ahade poco a poco y agitando amonlaco con­
centrado hasta neutralizar. A contlnuacldn, se agregan 
1 0  ml. de dcido sulfurico 1 :1 , se lleva a ebullicidn, 
se anaden 2 0  ml. de dlsolucldn saturada de tiosulfato 
sddico y se continua hirviendo hasta reducir su volu­
men aproximadamente a unos 200 ml. Se diluye con unos
50 c.c. de agua caliente y se prosigue la ebullicidn 
varies minutes mds hasta aglomerar bien el azufre. Se 
filtra en caliente y se lava la masa de azufre con 
agua destilada, tambidn caliente. El volumen de la di- 
solucidn filtrada junto con los liquides de lavado no 
debera exceder de 350 c.c.
A continuation se anaden 25 ml. de dcido acd- 
tico 1:1, se mide el pH de la disolucidn y se lleva a 
pH=3 con acetate amdnico o con dcidd sulfurico 1:1, 
segun que el pH initial fuera menor o mayor que 3, res­
pect ivamente .
Se calienta hasta 50-602Q y manteniendo esta 
temperatura se pasa una corriente rdpida de sulfuro de 
hidrdgeno durante media hora.*
Seguidamente se filtra a travds de papel de 
filtre ordinario refiltrandose la primera portion.
Sobre el mismo vase en que se realizd la précipitation 
se coloca el embudo, con el filtre abierto, contenien 
do el precipitado y se arrastra este mediante dcido 
sulfurico 1:30 hirviendo. Para utilizar la menor can- 
tidad posible de este réactivé se alterna el arrastre 
con agua destilada hirviendo, debiendo quedar el papel 
de filtre completamente limpio. El volumen total no 
excederd de 1 0 0 m l .
Se deja enfriar, se anaden 10 gotas de agua 
oxigenada de 1 0 0 volumenes con objeto de oxidar el hie- 
rro ferroso y se calienta a ebullicidn para eliminar 
el exceso de agua oxigenada y aglomerar el azufre. En
calLente se précipita el hidroxido fdrrico con amonia- 
co concentrado en la cantidad necesaria m^s 5 ml. en 
exceso. Se hierve un minute y se filtra a travës de 
papel de filtre Albet ns 242, sobre un vase de 500 ml. 
El precipitade y vase se lavan una vez cen agua desti- 
lada frfa, reserv^ndese el vase. Sobre este vase se di- 
suelve el precipitade de hidroxido fërrice cen acide 
sulfurico 1:30 caliente, alternande el lavade deide 
cen lavados de agua destilada hirviende.
En la disolucion obtenida se précipita de 
nueve el hidroxido férrico cen la cantidad necesaria' 
de ameniace y 5 ml de excese. Se hierve un minute y se 
filtra a través de papel de filtre Albet ns 242, rece- 
giende el filtrade en el vase de 500 ml que contiene 
la disolucion anterior. El vase y precipitade se la­
van una vez cen agua destilada fria y se incerperan les 
liquides de lavade a la misma disolucion.
Seguidamente se agregan a la disolucion unas 
gotas de rejede metilo y ^cide sulfurico 1 :1 , justamen- 
te hasta que el indicader vire al rojo. Ententes se aha- 
den 5 ml m^s de àcide sulfurico 1 :1 , se hierve la dise- 
lucidn para destruir les vestigies de agua exigenada 
que pudiera retener y se concentra hasta un volumen de 
unes 6 0  m l .
Se deja enfriar, se anaden 50 ml de reacti­
ve mercuritiecianate amdnice, e mds si fuera necesarie, 
para precipitar tetalmente el cinc. El precipitade se 
deja en repose una neche y se filtra a través de plaça 
filtrante del n- 4, previamente tarada. Se lava una
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vez el vaso y clnco el precLpltado con el reactLvo 
mercurltloclanato aradnlco dlluldo 50 veces con agua 
destilada.
For dltlmo, se seca en la estufa a lOS-llO^C 
durante dos horas, se deja enfriar y se pesa. Esta pe- 
sada dard por dlferencla con la de la plaça filtrante 
vacfa, el peso de mercurltloclanato de clnc obtenldo.
Para el cdlculo del clnc contenldo en la 
lejfa se utlllza la slgulente fdrmula: ^
g/l Zn =Y§^(PGso de mercurltloclanato de clnc)
Vm = volumen de la muestra ICqulda en c.c. j
111.1.5. Datos expérimentales. ^
* I
Operando de la forma descrlta en III.1.2. 
y anallzando las lejfas por el procedlmlento Indlcado 
en III.1.4r se obtuvleron los resultados recogidos en 
la tabla 1 .
111.1.6. Dlscusldn de resultados.
Para estudlar la Influencla de las varia­
bles de operacldn sobre el rendlmlento de recuperacldn 
del clnc se han hecho dos series de diagramas ; en la 
primera (fig. 2 ) se représenta la conversion frente 
al tlempo en que se desarrolla el proceso, tomando co- 
mo pardmetro de la familia de curvas la temperatura ; 
en la segunda (fig. 3), tambidn se représenta la con­
version frente al tlempo de reacciOn, pero tomando co-
- 38 -
Tabla 1 .- Resultados de los expérimentes de précipita­
tion de lejias de cinc.
CondlcLones de 
toma de muestra. 
pH t (“C) 0(mln)
Concentrât iOn 
de Zn en lejfa
g A
Zn preci- 
pitado
g A
Conversion
ÊiErioo
5,5 45 0 10,55 0 , 0 0 0 , 0 0
5 10,27 0,28 2,73
1 0 10,32 0,23 2,25
2 0 10,32 0,23 2,25
30 10,31 0,24 2,35
50 10,28 0,27 2 , 6 1
5,5 8 0 0 10,55 0 , 0 0 0 , 0 0
5 8,33 2 , 2 2 21,07
1 0 5,52 5,03 47,69
2 0 5,59 4,96 47,08
30 5,58 4,97 47,11
50 5,35 5,20 49,34
5,5 90 0 10,55 0 , 0 0 OiOO
5 3,47 7,08 67,19
1 0 3,52 7,03 6 6 , 6 8
2 0 3,52 7,03 66,72
30 3,61 6,94 65,85
50 3,59 6,96 6 6 , 0 0
6 , 0  2 0 0 10,55 0 , 0 0 0 , 0 0
5 10,16 0,39 3,74
1 0 10,18 0,37 3,59
2 0 10,13 0,42 4,03
30 10,14 0,41 3,91
50 10,03 0,52 4,98
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Tabla 1. Contlnuacldn
Condletones de 
toma de muestra. 
pH T(ac) Çl(mln')
Concentracidn 
de Zn en leifa 
S A
Zn precL- 
pLtado
8 A
Conversion 
zn ïll: 1 0 0
6 , 0 45 0 10,55 0 0 0 0 0 0
5 10,04 0 51 4 89
1 0 7,27 3 28 31 13
2 0 5,15 5 40 51 26
30 4,86 5 69 54 01
50 4,88 5 67 53 74
6 , 0 8 0 0 10,55 0 0 0 0 0 0
5 2,81 7 74 73 36
1 0 1,05 9 50 90 04
2 0 0,58 9 97 94 50
30 0,52 1 0 03 95 07
50 0,59 9 96 94 40
6 , 0 90 0 10,55 0 0 0 0 0 0
5 0,98 9 57 90 77
1 0 0,91 9 64 91 42
2 0 0,95 9 6 0 91 01
30 0,87 9 6 8 91 78
50 0,90 9 65 91 47
7,0 2 0 0 10,55 0 0 0 0 0 0
5 0,92 9 63 91 27
1 0 0,91 9 64 91 37
2 0 0,69 9 86 93 45
30 0,70 9 85 93 45
50 0,49 1 0 06 95 35
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Tabla 1. Contlnuacldn.
Condiciones de 
toma de muestra. 
pH T(2C) 0(mLn)
Concentration 
de Zn en lejfa 
6/1
Zn precl- 
pltado.
e/1
Conversion
i r fS t™
7,0 45 0 10,55 0,00 0 00
5 0,35 10,20 96 68
10 0,27 10,28 97 44
20 0,25 10,30 97 63
30 0,25 10,30 97 63
50 - 0,27 10,28 97 44
7,0 80 0 10,55 0,00 0 00
5 0,35 10,20 96 76
10 0,27 10,28 97 48
20 0,32 10,23 97 01
30 0,33 10,22 96 96
50 0,23 10,32 97 88
7,0 90 0 10,55 0,00 0 00
5 0,34 10,21 96 81
10 0,38 10,17 96 39
20 0,35 10,20 96 75
30 0,24 10,31 97 80
50 0,20 10,35 98 18
8,0 20 0 10,55 0,00 0 00
5 0,45 10,10 95 73
10 0,29 10,26 97 25
20 0 , 0 8 10,47 99 24
30 0,10 10,45 99 05
50 0,10 10,45 99 05
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Tabla 1. Contlnuacldn
Condiciones de 
toma de muestra 
pH T(2C) 0(mln)
ConcentraciOn 
de Zn en lejfa 
8/1
Zn precl- 
pltado 
g/l
Conversion'
8,0 45 0 10 55 0,00 0,00
5 0 23 10,32 97,81
10 0 37 10,18 96^49
20 0 56 9,99 94,69
30 0 55 10,00 94,78
8,0 80
50 0 62 9,93 9 4 ( 1 2
0 10 55 0,00 0,00
91(275 0 92 9,63
10 2 49 8,06 76,39
20 2 98 7,57 71)75
t
30 3 12 7,43 70,42
' ' 50 3 27 7,28 69,00
9,0 20 0 10 55 0,00 0,00
5 0 35 10,20 96,68
10 0 99 9,56 90,61
20 1 57 8,98 85,11
30 1 69 8,86 83,98
50 1 88 8,67 82,18
9,0 45 0 10 55 0,00 0,00
5 1 57 8,98 85,19
10 4 43 6,12 58,01
20 5 64 4,91 46,58
30 5 50 5,05 47,87
50 5 34 5,21 49,43
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mo parcLmetro de la familia de curvas el pH de preclpl- 
tacldn, Evldentemente ambas son equivalences pero se 
han hecho para facllltar la vision de las varlaclones 
de conversion en funeIon de la temperatura, el pH y el 
tlempo de reaccldn.
En la figura 2 se observa cualltatlvamente 
como Influye la temperatura sobre la precipitation.
Se dlstlnguen dos comportamlentos dlferentes, segdn se 
trabaje a pH = 5,5 , 6 y 7 6 pH = 8 y 9; en el primer 
caso las converslones se Incrementan al aumentar la 
temperatura, al Igual que se observa un Incremento en 
las velocldades de reaction; sln embargo, cuando se tra- 
baja a pH= 8 y9 el proceso présenta dos etapas bien da- 
flnldas: una précipitation violenta y casl total, en 
la que practlcamente no se observa la Influencla de la 
temperatura y después la dlsolucldn del preclpltado, 
que alcanza a pprcentajes mayores cuanto mas alta es 
la temperatura de trabajo.
En la figura 3 se puede ver con.mayor cla- 
rldad la Influencla del pH. Cuando se trabaja a 20^0 
la conversion aumenta a medlda que crece el pH, excep­
te para el caso de pH=9 en que ya se distingue la eta- 
pa de précipitation rOplda y la de dlsoluclOn del pre- 
clpltado. En las preclpltaclones reallzadas a 452C se 
ve como los procesos reallzados a pH= 5,5 , 6 y 7 son 
excluslvamente de précipitation, mlentras que los de
-  40 -
pH= 8 y 9 presentan precLpLtacLOn y disoluclOn del pre- 
cipLtado. Por ultimo, en las preclpltaclones reallzadas 
a 8 0 2 y 9Q2C tamblOn hay preclpltaclOn sin dlsoluclOn 
cuando se trabaja a pH= 5,5, pH= 6 y pH= 7. En conjunto 
se puede declr que el aumento de temperatura favorece 
la dlsoluclOn de los preclpltados en hldrOxldo amOnlco.
Estos resultados parecen tener justification 
de la slgulente manera. A pH= 5,5 y 452C asf como a pH=6 
y 2 Q 2C prOctlcamente no hay preclpltado porque la proxl- 
mldad al pH Initial de precipitation calculado (pH=6,24), 
solo permlte que preclplten los elementos que llevan 
las lejias como Impurezas, tal como hlerro, cobre, etc., 
de forma que la practlcamente despreclable cantidad 
de preclpltado que se obtlene es muy cololdal y de co­
lor pardo como corresponde a la formation del hldrdxl- 
do de hlerro.
Trabajando a pH= 5,5 y T= 8 0 2 y 902C asf 
como a pH= 6 y T= 452C no se obtlenen rendlmlentos muy 
altos (no pasa en nlnguno de los casos del 70%), si 
bien se observa que la preclpltacldn se favorece con el 
aumento de temperatura, ouestIon évidente porque al 
aumentar la temperatura se favorece la hldrdllsls del 
clnc ya que la del agua aumenta con la temperatura 
y con ella crece la constante de hldrdllsls y la con­
centrât Idn de hldrdxldo de clnc:
Zn + ZHgO ----»Zn(0H>2 + 2H*
Izn(OH')
V  -TTI|Zn"+
De igual forma se pueden justiflcar los da­
tos expérimentales trabajando a pH=7. Como se acaba 
de indicar la temperatura m^s alta favorece la hidrd- 
lisis, con lo que se facilita la preclpitacidn, llegdn-
dose a una conversidn del 96,5 % para T= 4 5 e, 8 0 2 , y
t
902C, lo que viene a decir que por encima de 4 5 sq la 
temperatura de trabajo no afecta para nada a la con­
version. \ I
Para pH= 8 a 45& C y 8 0 2 c ya hay disoluèldn 
del preclpltado. Al prlnclplo el amonlaco que se anade 
a este pH de trabajo es suflclente para precipitarjprdc 
tlcamentçV todo el clnc y, posterlormente, a medlda*que 
se anade amonlaco, se dlsuelve en parte para formar el 
complejo Zn(NH^)^^ que cada vez es mds abundante que- 
dando otro valor de la concentracldn de clnc en equl- 
llbrlo; es declr, cambia la Importancla de los fendme- 
nos de preclpitacidn y formacldn de complejo. Hasta 
ahora (trabajando a pH= 5,5-6-7- y 8 y 202Q) prevalecfà 
la preclpitacidn sobre la formacldn de complejo, de 
forma que el clnc preclpltaba hasta dejar la concentra­
cldn de equlllbrlo entre hldrdxldo y complejo; a par­
tir de este ensayo y para condiciones de pH y tempera­
tures mds altas, el exceso de amonlaco sobre el este- 
qulmdtrlco para precipitar el clnc se Invlerte en apor- 
tar amonlo que dlsuelve el preclpltado.
-  D U  -
Evldentemente tlone que exlstlr un punto en 
que cambia la tendencla a formar el preclpltado de hl­
drdxldo por la formacldn de complejo que, como se ha 
visto, estd Influldo por el pH y la temperatura. A Zo^C 
el camblo se reallza para pH= 9; a 45sc para pH= 8 y a 
802C tambldn para pH= 8 ; esto slgnlflca que la tempera­
tura Influye declslvamente sobre la dlsolucldn del pre- 
clpltado y la establllzacldn del complejo, es declr, 
se pueden obtener Iguales condiciones de operacldn com- 
pensando los efectos del pH y la temperatura, de forma 
que el efecto de preclpitacidn es practlcamente Iddn- 
tlco trabajando a pH= 8 y 202C, que a pH= 7 y 452-802 
y 9Q2C, y que a pH= 6 y 802-9Q2C.
Para poder comparer las converslones de equl­
llbrlo con los dlferentes pH y temperatures se hacen 
los dos tlpos de representaclones de las figuras 4 y5. 
En las primeras se presentan las converslones de equl­
llbrlo frente al pH; en las segundas se relaclona el 
mlsmo paramétré con la temperatura de cada uno de los 
ensayos. Al examiner la primera serle de estas figuras 
se observa que a 20^C aparece un mdxlmo de conversidn 
para pH= 7 y pH= 8 y que al Ir aumentando la temperatu­
ra el mdxlmo se desplaza hacla los pH= 6 y pH= 7. Evl­
dentemente este desplazamlento es causado por la dlso­
lucldn del preclpltado, pasando el Idn Zn^* al estaûo 
de complejo.
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Esto confirma lo que ya se aountaba antes 
en relacLon con el cambio de producto final de la 
reaccion por efecto de las condiciones de operacion, 
particularmente con la temperatura.
Por otra parte, si se estudia la segunda sé­
rié de figuras se puede ver la influencla sobre la con­
versidn de equilibrio de la temperatura para cada oH 
en particular. En ellas, se observa que para pH bajos 
el incremento de temperatura lleva par.ejo un incremento 
de la conversidn de equilibrio excepto para pH= 7 en 
el que la temperatura tiene una influencla minima; 
para pH= 8 y pH= 9 se ve claramente como el aumento 
de temperatura conduce a la dlsolucldn del precipita- 
do.
III.2. Determinacidn de las caracteristIcas de filtra- 
bilidad.
III.2,1. Ensayos de filtrabilidad.
Las caracterlsticas de filtrabilidad se de-
3
terminaron en muestras de 1 0 0 cm de suspensidn toma- 
das periodicamente del reactor con el fin de seguir 
el desarrollo del proceso. Para ello se ha trabajado 
con el aparato que représenta la figura 6 y que con 
algunas raodificaciones es andlogo a los empleados por 
Hoffing y Grace (14,15).
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III.2,2, DescrlDCLon del aparato.
El aparato consta de las slgulentes partes:
al.-Un deposlto (A) formado por una zona cilin- 
drica de 34 cms. de altura y 1 0 cms. de dlà- 
metro interne, que en su base inferior es 
de forma conica de 10 cms. de altura. La ca- 
pacidad total del deposito es de unos 2.900 c.c. 
Se construyo de hierro y su superficie inte­
rior se recubrid de résina sintdtica Araldi- 
ta. En la cubierta del deposito se ha ins- 
talado un mandmetro (G) y dos llaves, la 
H a v e  (F) conecta a un mandmetro de mercurio, 
y la H a v e  (H) régula la salida del aire 
que entra por la parte inferior del deodsi- 
to (B).
El cierre hermdtico de la cubierta del depd- 
sito a este, se hace por medio de una junta 
de goma, y se fija con 1 0 tuercas de 9mm. 
de diametro. La entrada del aire se distri- 
buye uniformemente por cinco agujeros. La 
salida del depdsito (K) esta construida por 
una tuberia de 1/4 pulgadas y lo pone en 
comunicacidn con la cdlula filtrante (J).
b),^La celula filtrante (J) estd construida por 
piezas de aluminio, y la fijacidn de unas 
con otras se efectua por tornillos. El cie-
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rre hermétlco se consigne a través de una 
tela metélica que slrve de soporte al teji- 
do filtrante. (Ver en detalle la figura 7), 
La superficie activa de filtracidn tiene un 
diémetro de 4,2 cms.
c).-La conexidn al compresor se efectua a tra­
vés de la tuberia de laton (C) de media pul* 
gada ; en ella estén situadas la vélvula re- 
guladora de entrada de aire (E) y una H a ­
ve de très vfas (D). La unién al fonde del 
deposito se realiza con un racor. La dis- 
tribucion uniforme del aire se hace por ori- 
ficios uniformemente distribuidos (B).
La medida exacta de la presion se hace con 
un mancTmetro de mercurio en forma de U, 
que permite medir con precision hasta 2 at- 
mosferas.
Las ventajas del aparato disenado son:
l&.-La superficie del filtre es pequena, lo 
que permite la fécil medida del filtrade.
2a.-La duration del ensayo es breve.
3a.-La agitacién con aire es suf1cientemente 
enérgica para mantener la suspensién homo- 
génea y hacer reproducibles los expérimen­
tes .
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4a.- La presLon se mantlene constante y su me- 
dlda se realLza con precision.
Condlclones, todas ellas, que debe cumplir 
un ensayo de filtracLon para que sus resultados ten- 
gan un mfnimo de garantfa.
III.2.3. Procedimiento operatorio.
Los 100 c.c. de la suspension objeto de 
nuestro estudio, despuOs de haber sido sometidos a 
agitation durante un cierto tiempo, se vierten en el 
deposito de filtro, fijando su cubierta. La suspension 
en estudio se somete a una agitation violenta por aire 
comprimido tuya entrada es regulada por la vâlvula (E). 
Por medio de la H a v e  (H) se régula la salida hasta 
que el manometro (G) marque la presiOn de trabajo de- 
seada ; una vez alcanzada ésta, se ajusta el valor exac- 
to por medio del manometro de mercurio previamente co- 
nectado por la H a v e  (F).
Una vez ajustada la presion, se pone en co- 
municacion el deposito ton la célula filtrante giran- 
do la H a v e  (I) al tiempo que se pone en marcha un 
cronometro, anotando durante la opération los vbld- 
menes y los tiempos de filtration.
Terminado el ensayo, se tierra la H a v e  (I) 
y se procédé a desmontar la télula filtrante. Se des- 
prende la torta formada pesOndola antes y después de
- 62 -
desecada a lOO-llO^C en estufa, para determlnar la 
relacLdn de torta seca a torta humeda, relacLonada con 
la porosidad. La torta suele quedar con algo de IfquL- 
do residual de la cOlula ; este liquide se puede eli- 
minar con papel de filtro que retiene el agua en exce- 
8 0 . DespuOs de cada filtracion se lava la tela suave- 
mente, para desprender el residue de precipitado adhe- 
rido, con lo cual se altera lo menos posible su es- 
tructura.
Una vez realizado el ensayo se vuelve a co-
locar la cOlula filtrante y se deja en condiciones de
\
realizar otro experimento con distinta suspension pero 
a la misma presion.
111.2.4. Diseno de experimentos.
Con las variables recogidas para la progra- 
macion de los experimentos sistem^ticos de precipita­
tion y con las que tenemos al normalizar la operation 
de toma de muestra de filtrado podemos presentar el 
siguiente resumen (Tabla 2) para el diseno factorial 
de los ensayos de filtrabilidad.
111.2.5. Datos expérimentales.
De acuerdo con el modo de operar expuesto 
se obtuvieron los datos expérimentales que se recogen 
en la tabla 3.
Tabla 2. Programacldn de la toma de muestras.
Tiempo de toma de
PH Temperatura SC muestra (min)
45 5,10,20,30,50
5,5 8 0 5,10,20,30,50y 90 5,10,20,30,50
20 5,10,20,30,50
f. 45 5,10,20,30,50
^ \ 80 5,10,20,30,50
90 5,10,20,30,5t)
20 5,10,20,36,56
7 ' 45 5,10,20,30,50/
80 5,10,20,30,50
90 5,10,20,30,50
20 5,10,20,30,50
8 45 5,10,20,30,50
80 5,10,20,30,50
Q lo 5,1 0 ,2o,30,507 45 5,10,20,30,50
Tabla 3 Datos expérimentales de los ensayos de filtracion.
pH= 5,5 T = 45&C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tiempo = 2o minutos
0
peg
V 
c .c. V
0
seg
V 
: .0 . V 0 V c .c. (gV
15 20,0 0,750
30 36,0 0,833
45 48,0 0,937
60 59,0 1,016
75 69,0 1,086
90 78,0 1,153
105 83,0 1,265
120 86,0 1,395
15 21,0 0,714 15 22,0 0,681
30 41,0 0,731 30 42,0 0,714
45 59;0 0,762 45 59,0 0,762
6 0 76,0 0,789 60 76,0 0,789
75 89,0 0,842
Tabla 3.- ContlnuacLdn
pH = 5,5 T = 452c
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
0
seg
V
c .c.
j L
V
0
seg
V 
c .c. V
15 25,0 . 0 , 6 0 0 15 39,0 0,384
30 45,0 0,666 30 6 0 , 0 0,500
45 61,0 0,737 45 74,0 0 , 6 0 8
6 0 74,0 0,810 6 0 87,0 0,689
75 84,0 0,892
Tabla 3.- ContlnuacLdn.
pH= 5,5 T= 802C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tiempo - 2o minutos
0 V t 0 V 0 V
seg. c .c. V seg. c .c. V seg. c.c. V
15 17,0 0,882 15 16,0 0,937 30 25,0 1,20©
30 27,0 1,111 30 27,0 1,111 45 34,0 1,323
45 35,0 1,285 45 35,5 1,267 60 40,0 1,500
6 0 41,0 1,463 6 0 42,0 1,428 75 46,0 1,630
75 46,0 1,630 75 48,0 1,562 90 51,5 1,747
90 50,0 1 , 8 0 0 90 52,0 1,730 105 56,0 1,875
105 54,5 1,926 105 56,0 1,875 120 . 6 0 , 0 2,000
120 59,0 2,033 120 61,5 1,951 135 64,0 2,109
135 63,0 2,142 135 66,5 2,030 150 68,0 2,205
150 66,0 2,272 150 73,0 2,054 165 72,0 2,291
165 69,5 2,374 180 81,0 2,222 180 75,5 2,384
180 73,0 2,465 210 84,5 2,485 195 79,5 2,452
195 76,0 2,565 210 82,0 2,560
210 79,0 2,658
225 81,5 2,760
255 86,0 2,965
Tabla 3.- Continuacion.
pH = 5,5 T = 802 C
Tiempo = 30 minutes Tiempo = 50 minutos
0 V 0 0 V 4
seg. c .c V seg. c .c. V
30 32,0 0,937 15 13,0 1,153
45 42,0 1,071 30 21,5 1,395
6 0 47,0 1,276 45 29,0 1,551
75 54,0 1,388 6 0 34,0 1,764
90 59,0 1,525 75 39,5 1,898
105 64,0 1,640 90 43,5 2 , 0 6 8
120 68,0 1,764 105 47,5 2,210
135 72,0 1,875 120 52,0 2,307
150 75,0 2,000 135 55,0 2,454
165 78,5 2,101 150 58,5 2,564
180 81,5 2,208 165 62,0 2,661
195 84,0 2,321 180 65,0 2,769
210 86,5 2,427 195 68,0 2,867
210 71,0 2,957
225 73,5 3,061
240 76,5 3,137
255 79,0 3,227
285 84,0 3,392
315 88,0 3,579
Tabla 3.- Continuacion.
pH = 5,5 T = 902C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tiempo = 20 minutos
0
seg
V
c .c. V
0
seg
V 
c .c V
0
seg
V 
c ,c
15 22,0 0,681 30 31,0 0,967
30 36,0 0,833 45 42,0 1,071
45 47,0 0,957 60 51,0 1,176
6 0 54,5 1,100 75 59,0 1,271
75 62,0 1,209 90 66,0 1,363
90 69,0 1,304 105 72,0 1,458
105 74,0 1,418 120 78,0 1,538
15 27,0 0,555
30 41,0 0,731
45 51,0 0,882
6 0 60,0 1,000
75 67,0 1,119
90 72,5 1,241
Tabla 3,- Continuacion
PH = 5,5 T = 902C
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
0
seg
V 
c ,0
0
seg
V 
c .c •
0
V
15
30
45
60
75
90
105
120
23.0
35.0
44.0
52.0
59.0
65.0
70.0
75.0
0,652
0,857
1,022
1,153
1,271
1,384
1,500
1,600
15
30
45
60
75
90
105
25.0
37.5
46.0
55.0
61.0 
68,0
72.5
0,600
0,800
0,978
1,090
1,229
1,323
1,448
Tabla 3,- Continuacion.
pH = 6 T = 202 C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tiempo = 20 minutos
0 V 0 0 V 0 0 y 0
seg. c .c. V seg. c .c. V seg. c .c. V
30 37,0 0,810 30 41,0 0,731 15 29,0 0,517
45 55,0 0,818 45 57,0 0,789 30 54,0 0,555
6 0 68,0 0,882 60 71,0 0,845 45 79,0 0,569
75 78,0 0,961 75 82,0 0,914 6 0 92,0 0,652
Tabla 3.- Continuacion
pH = 6 T = 20 2C
Tiempo = 30 minutos
0
seg c ,c.
0
V
15
30
45
60
35.0
58.0
80.0 
91,0
0,428 
0,517 
0,562 
0,659
Tabla 3 ,- Continuacion
pH- 6 T-^ 45 20
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos
0 V 0 0 V ■ 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c. V seg. c.c. V
30 22,0 1,363 30 21,0 1 428 15 11,0 1 363
45 31,0 1,451 45 27,0 1 666 30 20,0 1 500
6 0 39,0 1,538 60 32,0 1 875 45 26,0 1 730
75 47,0 1,595 75 37,0 2 027 6 0 31,0 1 935
90 54,0 1,666 90 41,0 2 195 75 35,0 2 142
105 61,0 1,721 105 45,0 2 333 90 38,5 2 337
120 67,0 1,791 120 48,0 2 500 105 42,0 2 500
135 74,0 1,824 135 52,0 2 596 120 45,0 2 666
150 8 0 , 0 1,875 150 55,0 2 727 135 48,0 2 812
165 ! 84,0 1,964 165 58,0 2 844 150 51,0 2 941
180 , 88,5 2,033 180 61,0 2 950 ^10 6 0 , 0 3 500
195 63,5 3 07 0 270 68,0 3 970
210 66,0 3 181 330 75,5 4 370
390 82,0 4 756
450 87,0 5 172
Tiempo - 2o minutos
Tabla 3.- Continuacion
pH= 6 T= 452C
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
0 V 0 0 V d
seg. c .c. V seg. c.c. V
15 12,0 1,250 15 12,0 1,250
30 20,0 1,500 30 19,0 1,578
f
1,73045 26,0 1,730 45 26,0
6 0 31,0 1,935 6 0 30,5 1,967
75^ 35,0 2,142 75 34,5 2 ,1)3
90 39,0 2,307 90 38,0 2,3(|b
105 ^ 43,0 2,441 105 41,5 2,530
120 46,5 2,580 120 44,0 1,1'dl
135- 49,5 2,727 135 47,0 2,872
150 52,0 2,884 150 49,5 3,030
165 55,0 3,000 180 53,5 3,364
180 57,5 3,130 210 57,5 3,652
210 63,0 3,333 240 62,0 3,870
240 66,5 3,609 270 65,0 4,153
270 70,5 3,829 300 69,0 4,347
300 76 ,0 3,947 360
420
76.0
84.0
4,736
5,000
480 92,0 5,217
Tabla 3.- Continuacion
pH= 6 T= 802 C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tiempo = 20 minutos
0 V 0
seg. c ,c. V
540 26,6 20,300
600 28,8 20,833
900 40,2 22,388
1200 51,0 23,529
1500 61,6 24,350
L800 71,5 25,3 74
0
seg
V 
c .c.
0
V
0
seg
V 
c ,c,
0
V
60 7,6 7,894
120* 13,8 8,695
180 19,6 9,183
240 24,8 9,677
300 29,8 10,067
360 34,4 10,465
420 39,0 10,769
480 43,6 11,009
540 47,8 11,297
6 0 0 51,8 11,583
720 59,4 12,121
900 69,4 12,968
1080 77,8 13,881
6 0 10,8 5,555
120 18,0 6,666
180 24,8 7,258
240 30,8 7,792
300 36,6 8,196
360 42,6 8,450
420 . 47,8 8,786
480 53,0 9,056
540 57,6 9,375
6 0 0 62,0 9,677
720 70,0 10,285
Tabla 3 .- Continuacion,
pH= 6 T= 8 0 2 C
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
0 V 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c V
120 9,0 13,333 120 10,8 11,111
180 13,0 13,846 180 15,4 11,688
240 16,8 14,285 240 19,8 12,121
300 20,6 14,563 300 23,8 12,605
360 24,0 15,000 360 27,8 12,949
420 27,4 15,107 420 31,6 13,291
480 30,8 15,584 480 35,2 13,636
■ 540 34,2 15,789 540 38,6 13,989
6 0 0 37,6 15,957 6 0 0 42,0 14,285
720 44,0 16,363 720 48,8 14,754
900 53,0 16,981 900 58,0 15,517
1200 66,6 18,018 1200 71,4 16,806
Tabla 3,- Continuacion.
pH= 6 T= 90S C
Tiempo = 5 minutos Tiemno = 10 minutos Tiempo = 20 minutos
0
seg
V 
c .c
0
V
0
seg
V . 
c .c.
0
V
0
seg.
15 27,0 0,555 15 30,0 0,500
30 43,0 0,697 30 41,0 0,731
45 55,0 0,818 45 49,0 0,918
60 66,0 0,909 60 57,5 1,043
75 74,0 1,013 75 65,0 1,153
90 79,5 1,320 90 71,0 1,267
105 75,6 1,388
120 8 0 , 0 1,500
V 
c .c.
0
V
- 77 -
Tabla 3.- Continuacion.
pH= 6 T= 90S C
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
0 V 0 0 V 4
seg. c .c. V seg. c i.C . \
15 18,0 0,833 15 20,0 0,750
30 32,0 0,937 30 31,0 0,9&1
45 39,0 1,153 45 40,5 1,111
60^ 47,0 1,276 60 48,0 i.as'o
75 53,0 1,415 75 54,0
i
1,383
90 59,5 1,512 90 6 0 , 0 1,500
105\ 65,0 1,615 105 64,5 1,627
120 70,0 1,714 120 68,5 1,751
135 74,0 1,824
150 77,0 1,948
Tabla 3.- Continuacion.
pH= 7 T= 20S C
Tiempo = 5 minutos Tiempo - 10 minutos
0
seg.
V 
c .c.
0
V
0
seg.
V • 
c .c.
0
V
0
seg.
V 
c .c.
0
V
60 21,0 2,857 6 0 20,4 2,941 60 20,2 2,970
120 33,8 3,550 120 32,0 3,750 120 32,2 3,726
180 41,0 4,390 180 41,6 4,326 180 40,0 4,500
240 46,8 5,128 240 : 50,0 4,800 240 45,0 5,333
300 51,8 5,791 300 56,2 5,338
360 56,2 6,405 360 61,8 5,825
420 60,8 6,907 420 67,2 6,250
480 71,2 6,741
Tiempo = 20 minutos
Tabla 3.- Continuacion
pH= 7 T= 2os C
Tiempo = 3o minutos Tiempo = 50 minutos
0
seg. c .c.
0
V
0
seg c .c.
0
V
60
120
180
240
300
360
27,8
41.6
52.6 
60,0 
67,0
70.6
2,158
2,884
3,422
4,000
4,477
5,099
60
120
180
240
300
360
28,6
43.0 
50,8
58.4
65.0
72.4
2,097
2,790
3,543
4,109
4,615
4,972
Tabla 3 Continuacion
pH= 7 T= 452 C
Tiempo = 5 minutos
0 V 0 0 V . 0 0 V 0
seg . c . c . V seg . c . c . V seg . c . c . V
60 1 9 , 0 3 ,1 5 7 60 2 4 , 0 2 , 5 0 0 60 2 1 , 6 2 ,7 7 7
120 2 8 , 8 4 ,1 6 6 120 3 4 , 8 3 ,4 4 8 120 3 4 , 0 3 , 5 2 9
180 3 6 ,4 4 , 9 4 5 180 4 2 , 6 4 ,2 2 5 180 4 3 , 0 4 , 1 8 6
240 4 2 , 6 5 ,6 3 3 240 4 9 , 0 4 ,8 9 7 240 5 2 , 0 4 , 6 1 5
300 4 8 , 6 6 ,1 7 2 300 5 5 , 0 5 ,4 5 4 300 5 6 ,6 5 , 3 0 0
360 5 3 , 8 6 ,6 9 1 360 6 2 ,2 5 ,7 8 7 360 6 3 , 6 5 ,660
4 2 0 5 9 ,2 7 ,0 9 4
4 8 0 6 4 , 0 7 , 5 0 0
540 ' 6 8 , 0 7 ,9 4 1
f
600  ^ 7 2 , 0 8 ,3 3 3
Tiempo - 10 minutos Tiempo = 20 minutos
Tabla 3,- ContlnuacLdn.
pH= 7 T= 4 5 2 c
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
seg
V 
c .c.
0
V
0
seg
V 
c .c.
0
V
60 23,8 2,521 6 0 18,0 3,333
120 : 33,6 3,571 120 27,4 4,379
180 42,4 4,245 180 35,0 5,142
240 49,0 4,897 240 41,0 5,853
300 55,0 5,454 300 46,4 6,465
360 60,0 6,000 360 51,0 7,058
420 64,2 6,542 420 55,4 7,581
480 59,2 8,108
540 63,0 8,571
6 0 0 66,2 9,063
Tabla 3,- Continuacion.
pH= 7 T= 802C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tlempc = 20 minutos
0 V 0 0 V 0 0 V 0
seg. c.c. V seg. c .c. V seg. c.c. V
15 13,0 1,153 30 16,0 1,875 30 16,0 1,875
30 20,0 1,500 45 22,0 2,045 45 20,0 2,250
45 25,5 1,764 60 25,0 2,400 60 24,0 2,500
60 31,0 1,935 75 28,5 2,631 75 27,8 2,697
75 34,0 2,205 90 31,0 2,903 90 31,0 2,903
90 38,0 2,368 105 34,0 3,088 105 33,5 3,134
105 40,8 2,573 120 37,0 3,243 120 36,2 3,314
120 44,0 2,727 135 39,0 3,461 135 38,8 3,479
135 47,0 2,872 150 41,0 3,658 150 41,0 3,658
150 49,2 3,048 165 43,0 3,837 165 43,5 3,793
165 52,0 3,173 180 45,0 4,000 180 45,5 3,956
180 55,0 3,272 195 47,0 4,148 195 47,6 4,096
195 57,0 3,421 210 48,8 4,303 210 49,5 4,242
210 59,0 3,559 225 50,6 4,446 225 51,5 4,368
225 61,0 3,688 240 52,0 4,615 240 53,4 4,494
240 63,0 3,809 255 54,0 4,722 255 55,5 4,594
255 64,6 3,947 270 55,6 4,856 270 57,0 4,736
270 66,0 4,090 285 57,4 4,965 285 58,5 4,871
300 . 58,6 5,119 300 60,0 5,000
315 60,2 5,232 315 61,6 5,113
330 61,8 5,339 330 63,0 5,238
345 63,0 5,476 345 64,5 5,348
360 64,6 5,572 360 66,0 5,454
375 65,9 5,69c
Tabla 3.- Continuacion.
pH= 7 T= 8020
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 50 minutos
0 V 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c. V
15 lo,o 1,500 30 22,0 1,363
30 15,8 1,898 45 25,0 1 , 8 0 0
45 20,0 2,250 60 29,0 2,068
60 23,5 2,553 75 32,0 2,343
75 26,6 2,819 90 34,5 2,608
90 30,0 3,000 105 37,0 2,837
105 32,6 3,220 120 40,0 3,000
120 35,0 3,428 135 42,0 3,214
135 37,5 3,600 150 44,0 3,409
150 39,6 3,787 165 46,0 3,586
165 40,5 4,074 180 49,0 3,673
180 43,6 4,128 195 50,6 3,853
195 45,8 4,257 210 52,6 3,992
210 47,5 4,421 225 54,5 4,128
225 49,5 4,545 240 56,0 4,285
240 51,0 4,705 255 58,0 4,396
255 52,5 4,857 270 59,8 4,515
270 54,0 5,000 285 61,4 4,641
285 55,7 5,116 300 63,0 4,761
300 57,5 5,217 315 64,5 4,883
315 58,8 5,357 330 66,0 5,000
330 6 0 , 0 5,500 345 67,5 5,111
345 61,6 5,600 360. ■ 68,8 5,232
360: 63,0 5,714 375 70,0 5,357
Tabla 3.- Continuacion.
pH= 7 T= 902C
Tiempo = 5 minutos Tiempo = 10 minutos Tiempo = 20 minutos
0 V 0 0 V <2 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c. V seg. c .c. V
15 16,0 0,937 15 14,0 1,071 15 . 15,0 l'jOOO
30 25,0 1,200 30 21,0 1,428 30 23,0 1,304
45 32,0 1,406 45 27,0 1,666 45 29,0 1,551
6 0 37,5 1,600 6 0 31,5. 1,904 6 0 33,5 1,791
75 42,0 1,785 75 35,6 2 , 1 0 6 75 39,0 1,923
90 47,0 1,914 90 39,5 2,278 90 43,0 2,093
105 51,0 2,058 105 43,0 2,441 105 47,0 2,234
120 ,54,0 2,222 120 46,5 2,580 120 51,0 2,352
135 f59,0 2,288 135 50,0 2,700 135 54,0 2,500
150 '62,0 2,419 150 53,0 . 2,830 150\
57,6 2,6C4
165 165,8 2,507 165 56,0 2,946 165 61,0 2,704
180 .68,8 2,616 180 59,0 3,050 180 63,6 2,830
195 71,4 2,731 195 62,C 3,145 195 67,0 2,910
i
210 64,0 3,281 210 70,5 2,978
225 67,0 3,358 225 73,5 3,06l
240 69,0 3,478
Tabla 3,- Continuacion.
pH= 7 T= 902 C
Tiempo = 30 minutos Tiempo = 5o minutos
0 V 0 0 V
seg. c .0 . V seg. c .0 . V
15 14,0 1,071 15 15,0 1,000
30 22,0 1,363 30 24,0 1,250
45 29,0 1,551 45 30,0 1,500
6 0 34,5 1,739 60 35,0 1,714
75 39,0 1,923 75 40,0 1,875
90 43,5 2 , 0 6 8 90 44,0 2,045
105 47,5 2,210 105 48,5 2,164
120 51,0 2,352 120 52,0 2,307
135 55,0 2,454 135 55,0 2,454
150 58,0 2,586 150 59,0 2,542
165 61,5 2,682 165 62,0 2,661
180 64,5 2,790 180 64,0 2,812
195 67,5 2,888 195 67,0 2,910
210 70,0 3,000 210 69,5 3,021
Tabla 3,- Continuacldn.
pH= 8 T= 202C
Tlempo = 5 minutos Tlempo = 10 minutos Tlempo = 20 minutos
<0 V <2 0 V . 0 0 V 0
seg, c.c. V seg. c .c V seg. c .c. V
60 30,0 2,000 60 16,0 3,750 60 13,4 4,477
120 46,0 2,608 90 22,6 3,982 90 18,8 4,787
150 53,8 2,788 120 27,8 4,316 120 23,2 5,172
180 57,6 3,125 150 32,6 4,601 150 , 27,4 5,474
210 6 0 , 8 3,453 180 37,0 4,864 180 31,6 5,696
210 41,2 5,097 210 34,0 6,176
240 45,0 5,333 240 37,6 6,382
270 48,7 5,544 270 40,6 6,650
300 52,4 5,725 300 43,4 6,912
330 55,6 5,935 330 46,0 7,173
360 58,6 6,143 360 48,4 7,438
390 61,0 6,393 390 50,7 7,692
420 53,4 7,865
450 55,7 8,078
480 58,2 8,247
510 6 0 , 6 8,415
540 62,8 8,598
570 64,8 8,796
-
6 0 0 66,2 9,063
Tabla 3.- Continuacldn.
pH= 8 T= 202 C
Tlempo = 30 minutos Tlempo = 50 minutos
0 V 4 0 V
seg. c .c. V seg. c .c V
60 10,0 6,000 6 0 24,4 2 459
90 13,8 6,521 90 28,4 3 169
120 17,2 6,976 120 31,6 3 797
150 20,6 7,281 150 34,4 4 360
180 23,8 7,563 180 36,8 4 891
210 26,8 7,835 210 39,8 5 276
240 28,8 8,333 240 41,0 5 853
300 35,8 8,379 270 43,2 6 250
330 38,0 8,648 300 45,2 6 637
360 40,6 8,866 330 47,2 6 991
390 43,4 8,986 360 49,2 7 317
420 45,6 9,210 390 50,8 7 677
450 47,9 9,394 420 52,8 7 954
480 50,0 9,600 450 54,6 8 241
510 52,3 9,751 480 56,0 8 571
540 54,4 9,926 510 58,0 8 793
540 6 0 , 0 9 000
570 61,6 9 253
6 0 0 63,4 9 463
630 65,0 9 692
6 6 0 66,6 9 924
Tabla 3,- Continuacldn.
pH= 8 T= 4520
Tlempo = J minutos Tlempo = 10 minutos Tlempo = 20 minutos
0 V 0
seg. c .c. V
6 0 25,0 2,400
120 35,8 3,351
180 44,0 4,090
240 47,0 5 ,106
300 54,0 5,555
0
seg
V
c ,c. V
0
seg
V 
c .c.
60 21,8 2,752 6 0 20,0 3,000
120 32,0 3,750 120 30,0 4,000
180 . 39,8 4,522 180 37,4 4,812
240 46,0 5,217 240 43,6 5,504
300 51,8 5,791 300 49,0 6,122
360 56,8 6,338 36o 54,0 6,666
420 61,2 6,862 420 58,8 7,142
480 65,4 7,339 480 62,0 7,741
540 66,0 8,181
Tabla 3.- Continuacldn.
pH= 8 T= 4520
Tlempo = 30 minutos Tlempo = 50 minutos
0 V 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c. V
60 16,0 3,750 60 15,4 3,896
120 24,2 4,958 120 23,0 5,217
180 30,4 5,921 180 28,0 6,428
240 35,8 6,703 240 32,2 7,453
300 40,8 7,352 300 37,0 8 , 1 0 8
360 44,2 8,144 360 41,2 8,737
420 48,0 8,750 420 44,8 9,375
480 51,4 9,338 480 48,0 10,000
540 54,6 9,890
Tabla 3,- Continuacldn.
pH= 8 T= 802C
Tlemno = 5 minutos Tlempo = 10 minutos Tlempo = 20 minutos
0
seg
60
120
180
2 40
300
V 
c .c.
3 1 . 8  
4 7 , 4  
60,0
6 9 . 8
7 6 . 8
0
V seg.
1,886
2 ,5 3 1
3 , 0 0 0
3 , 4 3 8
3 ,9 0 6
60
120
180
240
300
360
4 2 0
V ■ 
c .c.
3 0 . 0
4 6 . 0  
5 8 , 8
6 9 , 6
7 9 ,6
8 8 .4
9 4 .4
0
V
0
seg.
2,000
2,608
3 ,0 6 1
3 . 4 4 8  
3 , 7 6 8  
4 ,0 7 2
4 . 4 4 9
60
120
180
240
300
360
4 2 0
V 
c .c.
2 9 . 4  
4 5 , 8
5 8 . 6
6 9 . 4  
7 9 , 0
8 7 .6
9 3 . 4
0
V
2,04C
2,62c
3 ,0 7 1
3 ,4 5 8
3 ,7 9 7
4 ,1C 5
4 ,4 9 6
Tabla 3.- Continuacldn,
pH= 8 T= 802 C
Tlempo = 3o minutos Tlempo - 50 minutos
0
seg
V 
c .0 .
0
V
0
seg
V 
c . c .
0
V
6 0 3 0 , 0 2 , 0 0 0 60 1 8 , 0 3 ,3 3 3
120 4 7 , 8 2 , 5 1 0 120 3 2 ,6 3 , 6 8 0
180 6 3 , 8 2 , 8 2 1 180 4 5 , 0 4 , 0 0 0
2 4 0 7 7 ,6 3 ,0 9 2 240 5 6 ,4 4 , 2 5 5
300 9 2 , 0 3 , 2 6 0 300 6 7 , 0 4 , 4 7 7
360 7 7 , 0 4 , 6 7 5
4 2 0 8 6 ,6 4 , 8 4 9
4 8 0 9 5 , 8 5 , 0 1 0
Tabla 3,- Continuacldn.
pH= 9 T= 202 C
Tlempo = 5 minutos Tlempo = 10 minutos Tlempo = 2G minutos
0 V 0 0 V 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .0 . V seg. c .c. V
60 20,8 2,884 60 17,6 3,409 60 10,4 5,769
120 30,2 3,973 120 25,2 4,761 120 17,6 6,818
180 37,4 4,812 180 31,0 5,806 180Z 23,6 7,627
240 43,2 5,555 240 36,2 6,629 240 27,4 8,759
300 48,4 6,198 300 40,8 7,352 300 32,4 9,259
360 53,0 6,792 360 44,8 8,035 360 36,0 10,000
420 57,4 7,317 420 48,6 8,641 420 39,6 10,606
480 61,2 7,843 480 52,2 9,195 480 42,8 11,214
540 65,0 8,307 540Z 55,4 9,747 540 46,0 11,739
6 0 0 68,2 8,797 6 0 0 58,4 10,273 6 0 0 49,0 12,244
720 64,2 11,214 6 6 0 52,0 12,692
900 72,4 12,430 720 55,0 13,090
780 57,6 13,541
840 6 0 , 0 14,000
Tabla 3.- Continuacldn.
pH= 9 T= 202 C
Tlempo = 30 minutos Tlempo = 50 minutos
0 V 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c V
6 0 12,4 4,838 6 0 11,0 5,454
120 21,0 5,714 120 18,4 6,521
180 27,2 6,617 180 24,8 7,258
240 32,0 7,500 240 30,2 7,947
300 36,2 8,287 300 34,8 8,620
360 40,0 9,000 360 38,8 9,278
420 44,0 9,545 420 42,4 9,905
480 47,2 10,169 480 45,6 10,526
540 52,4 10,3 05 540 48,8 11,065
6 0 0 53,2 11,278 6 0 0 51,8 11,583
720 57,4 12,543
Tabla 3.- Continuacldn.
pH== 9 T= 452 c
Tlempo = 5 minutos Tlempo = 10 minutos Tlempo = 20 minutes
0 V 0 0 V 0 0 V 0
seg. c .c. V seg. c .c. V seg. c.c. V
30 14,0 2,142 15 5,0 3,000 15 5,0 3,000
6 0 21,0 2,857 30 10,0 3,000 30 9,0 3,333
90 26,0 3,461 45 13,5 3,333 45 13,0 3,461
120 31,0 3,870 6 0 16,0 3,750 6 0 15,0 4,000
150 34,5 4,347 75 18,0 4,166 75 17,0 4,411
180 38,0 4,736 90 20,0 4,500 90 19,0 4,736
210 41,5 5,060 105 22,0 4,772 105 21,0 5,000
240 44,5 5,393 120 24,0 5,000 120 22,5 5,333
270 47,5 5,684 150 27,0 5,555 135 24,0 5,625
300 50,5 5,940 180 29,5 6,101 150 25,5 5,882
330 53,0 6,226 210 32,0 6,562 165 27,0 6,111
360 55,0 6,545 240 34,0 7,058 180 30,0 6,500
390 57,0 6,842 270 36,0 7,500 220 32,0 7,031
450 60,0 7,500 300 38,5 7,792 250 34,5 7,391
360 42,0 8,571 280 36,5 7,808
410 46,0 8,913 310 39,0 8,076
470 48,5 9,690 340 40,5 8,518
530 52,5 10,095 370 42,5 8,823
590 56,0 10,535 400 44,2 9,162
650 58,5 11,111 430 46,0 9,456
710 61,0 11,639 490 49,0 10,102
770 63,5 12,125 550 52,0 10,673
830 66,0 12,575 610 54,5 11,284
890 68,5 12,992 670 57,0 11,842
Tabla 3.- Continuacldn.
pH= 9 T= 452 c
Tlempo = 30 minutos Tlempo = 50 minutos
0
seg.
V 
c .c
0
V
0
seg.
V 
c .c
g
V
30 10,0 3,000 15 6,0 2,500
45 13,5 3,333 30 10,0 3,000
F
6 0 16,5 3,636 45 13,0 3,461
90 21,0 4,285 60 16,0 3,750
120 25,0 4,800 90 20,5 4,390
150 28,0 5,357 120 24,5 4,897;
210' 34,0 6,176 150 28,0 5,357,
270 39,5 6,835 180 31,0 5,806/
33c. 44,0 7,500 210 34,0 6,176'
390 48,5 8,041 270 39,5 6,835
450 52,5 8,571 330 44,0 7,500
510 56,0 9,107 390 48,0 8,125
570 59,0 9,661 450 52,0 8,653
630 62,0 10,161 510 ; 55,8 9,139
690 64,8 10,648 570 59,8 9,531
750 67,6 11,094 630 62,8 10,031
690 65,6 10,518
750 68,0 11,029
810 70,0 11,571
870 73,0 11,917
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III.2.6. Calculo de las caracteristlcas de flltrabllL- 
dad de los precLpltados.
A continuacldn se detallan los calculos rea- 
llzados para determlnar las caracteristlcas de flltra- 
bllldad de nuestros preclpltados que son:
cx = reslstencla especiflca de la torta.
Jb = reslstencla especiflca del medio filtran­
te . f
Tambldn se calcula la superficie de filtracidn necesa- 
rla para obtenez una produccldn de solide de 100 kg/hr. ' 
Las condiclones de preclpltacidn de la mues- ' 
tra del experlmento que se toma como modelo son: pH =7 
y T = 202C. La muestra corresponde a los 30 minutos des-/ 
puds de IniclaC. la preclpltacidn.
El dldmetro de la superficie filtrante em- 
pleada en todos los experlmentos es de 42 mm.
Al flltrar la suspensldn en la Instalacldn 
experimental se toman los volumenes de filtrado V en 
funcldn del tlempo 0 y se obtlenen los resultados sl- 
gulentes:
. 0 V 0
seg. c .c. V
6 0 27,8 2,158
120 41,6 2,884
180 52,6 3,422
240 60,0 4,000
300 67,0 4,477
360 70,6 5,099
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Representando grdflcamente los valores de V 
en ordenadas y los de 0 en absclsas se obtlene el dla- 
grama de la figura 8 en el que la curva es semejante 
a una rama de pardbola. Para comprobar si realmente 
es asL se represents la figura 9 en la que se llevan a 
ordenadas los valores de V y en abscisas los de 0 ; 
como se ve, no se obtlene una recta slno una curva en 
forma de S que solamente tlene rectllinea su parte cen­
tral lo que viene a declr que la ecuaclpn de la pard- 
bola no représenta la operacLon de filtracidn. Para 
buscar la ecuacldn correspondlente se han desarrolla- 
do las teorfas de Ruth (9) y de Carman (12); sobre la 
aplLcacldn de esta ultima estdn basados nuestros cdl- 
culos.
Para obtener los valores de los coeflelen­
tes ex y jb se represents el diagrams de la figura 10 
en el que se llevan a ordenadas los valores de 0/V y 
en absclsas los de V. Los puntos obtenldos correspon­
des pràctlcamente a una recta en la que se puede leer 
su pendlente, tg y , y la ordenada en el orlgen, b .
Como
2
ex = 2tg^ PA /w/t
jb = bPA//L
ya es poslble calculer sus valores, puesto que
0/V . fs
tg]p = —ÿ- = 0,065l seg/cm = 29,624*10 hr/ra
P = 2 kg/cm^ = 2* 10^ kg/m^
A d ^/4 = 3,14(4,2)^/4 = 13,9 cm^ = 13,9*10"^ m^
70 -
40
0 60 120 180 240 300 360
FIG. 8.- Variacidn do los volumenos filtrados frenfe 
a! tiompo.
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FIG. 9.- Representacion de frente a 0
e/v
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FIG. 10.- Relacion e /v  frente a v.
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w es el peso de la torta flltrada y seca a llO^C y co­
mo corresponde a una muestra de 100 c.c. su peso dara
3
la concentracLon de solido en la suspension en gr/cm .
3 3En nuestro caso es de 1,2863 gr/100 cm = 12,863 kg/m
es la viscosidad, que se determind experimentalmen-
te con un viscosimetro Cannon-Freuske serie 50, siguicn-
do el procedimiento especificado en la norma ASTM D445-
53T. La viscosidad absolute se calcula con la expresidn:
yLi = K.t .d
j
en la que : \
K es la constante dd. viscosimetro a 20^0 y 
vale 0,0024832. ^
t es el tiempo determinado expérimentaImente ‘ 
e: presado en segundos. 
d es la densidad de la lejfa â 20^0,
por tanto:
/^  = 0,0024832*411«1,0042 = 1,0247 c.p. =3,6889 
Kg/m.hr.
b, como hemos visto, es la ordenada en el origen y en 
este caso es:
. b = 0/V = 0,2050 seg/cm^ = 56,944 hr/m^
Con estos datos ya se pueden calculer los va­
lores de las resistencias especificas ex y .
2-29,624-10^.lo'^.2- (13,9-10"'^')^ , ,
o<= ------------------------------------  = 4,8249-10 hr /kg.
3,6889.12,863
56,944*2.ic'^.13,9.10"^ , ?
p= ------------------------  = 429,1369 hr /m
3,6889
-  101 -
Para calculer la superficie de filtracidn 
que deberfa tener un flltro Industrial con el que se 
pretendiese obtener una produccldn de 100 kg/hr de pre- 
cipitado seco trabajando en las condiclones apuntadas 
y estando el filtrado a 202C se aplica la ecuacldn:
0 =o</i.w V^/ 2PA + p/iV/PA 
en la que 0 = 1  hora y el volumen V es :
V = -- = 7,774
sustituyendo en la ecuacldn anterior:
4,8249*lo‘^ -3,6889*12,863* (7,774')2 !
1=
2*2*10‘^*a 7
429,1369*3,6889*7,774 
+ -----------------------
f
2-10^*A '
9 *
A = 46,26 ra
Como queda indicado en el ejemplo de calcu­
le, el unico diagrama de interds para el cdlculo.de las 
caracteristicas de filtrabilidad es el que représenta 
0/V frente a V. Por eso en las figuras 11 a 15 se re- 
presentan de esta forma todos los datos de nuestros 
experlmentos. Cada figura corresponde a los ensayos de 
filtrabilidad realizados con los productos obtenldos 
a un mismo pH de preclpltacidn; en cada diagrama se re- 
presentan los datos correspondientes a los preclpltados 
obtenldos al mismo pH y temperatura y cada recta co­
rresponde a una muestra diferênte segun el tiempo a 
que se tomd.
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Con estos dla^raraas se pueden determlnar 
graflcamente la pendlente y ordenada en el orlgen de 
cada recta. De todas maneras, aprovechando la exlsten- 
cla en el Departamento de Quimlca Tecnlca de esta Fa- 
cultad de una calculadora electronlca de mesa Hlspano 
Olivetti 101; se han calculado los datos Indlcados, 
ajustando los valores expérimentales por el metodo de 
los minlmos cuadrados.
Los valores expérimentales obtenldos se re­
cogen en la tabla 4 en la que, ademas, se Indlcan las 
condiclones de obtenclon de la muestra tomada, peso 
de la torta seca a 100-1102 c y vlscosldades del fil­
trado.
En la tabla 5 se recogen los valores de los 
coeflclentes ex yyi y de la superficie de filtracidn ne- 
cesarla para obtener 100 kg/hr de preclpltado, calcula- 
dos de acuerdo con el ejemplo expuesto.
III.2,7. Dlscusldn de resultados.
En este apartado se van a estudlar los da­
tos que resultan de los ensayos de filtracidn. Para 
relaclonarlos con las condiclones de obtencldn de los 
preclpltados se han hecho las representaclones que se 
anallzan a continuacldn.
Para estudlar la variacidn de la reslstencla 
especiflca de la torta en funcldn de las condiclones 
en que se tomd la muestra sê hace la representacldn
Tabla 4.- Datos expérimentales de los 
filtracidn.
ensayos de
Condiclones de obten­
cldn del preclpltado.
tg Y •10^ b w
pH T(2C) 0 (min) hr /m^ hr /m^ Kg/m.hr kg /m^
5,5 45 5 2,449 146,05 3,1172 0,410
10 0,386 189,00 3,1172 0,709
20 0,649 172,97 3,1172 0,702
30 1,344 128,08 3,1172 0,572
50 1,786 35,27 3,1172 0,232
5,5 80 5 8,402 76,16 2,2766 3,231
10 6 , 0 8 8 151,75 2,1798 7,676
20 6, 8oB 145,41 2,1808 8,547
30 7,661 -15,69 2,1798 8,925
50 9,016 183,94 2,1780 9,884
5,5 90 5 3,924 98,75 2,1553 9,342
10 3,408 156,63 2,1553 10,347
20 4,108 37,77 2,1553 10,925
30 5,013 62,58 2,1574 12,012
50 4,855 43,08 2,1571 11,445
6,0 20 5 0,994 181,86 3,7803 1,482
10 1,213 151,50 3,7803 0,785
20 0,508 126,77 3,7803 0,571
30 1,041 81,50 3,7803 0,500
50
6,0 45 5 2,627 320,52 3,1600 1,486
10 10,591 175,88 3,1579 5,931
20 14,524 111,88 3,1324 8,382
30 12,222 167,86 3,1320 8,000
50 15,244 109,75 3,1536 8,368
- H i  -
Tûblâ 4 * — Contlnuacldn. ■
Condiclones de obten- 
CLon del precLpltado.
pH T(2C) (mln)
tgy-lO^ 
hr /m^
b
hr/m^ kg/m«hr
w
Kg/ra^
6,0 80 5 27,761 5054 27 2 1956 9,418
10 22,024 2104 0 8 2 1272 13,262
20 20,191 1466 94 2 1402 13,341
30 21,786 3593 88 2 1402 14,240
50 25,438 2870 22 2 1402 13,967
6,0 90 5 2,663 8 0 61 2 4148 10,223
10 5,308 -16 19 2 1740 13,478
20
30 5,274 113 11 2 1740 13,041
50 5,561 90 44 2 1740 12,734
7,0 20 5 29,624 72 05 3 7242 12,519
10 20,177 377 97 3 7242 12,711
20 25,527 270 88 3 6436 12,673
30 18,086 56 94 3 6889 12,863
50 19,208 5 55 3 6799 13,402
7,0 45 5 26,774 393 52 2 9865 13,138
10 24,949 105 30 2 9876 14,188
1
20 19,274 336 77 2 9876 13,812
30 26,830 61 44 2 9876 14,267
50 32,849 301 13 2 9876 13,918
7,0 80 5 15,174 97 30 2 1380 10,843
10 22,283 107 63 2 1369 15,980
20 19,524 212 97 2 1380 16,005
30 22,211 181 27 2 1380 16,968
50 21,902 -46, 55 2 1380 16,074
Tabla 4.- Continuacion
Condiclones de obten- 
cion del precipltado
tgy.lof b w
PH 1(20) 0 (min') hr /m^ hr/m^ kg/m'hr kg/m^
7,0 90 5 9,011 111 05 2 1240 10 489
10 11,877 151 13 2 1240 13 410
20 9,869 147 77 2 1240 12 047
30 9,522 161 80 2 1240 11 142
50 10,344 109 00 2 1240 12 209
8,0 20 5 12,061 177 58 3 7143 11 729
10 16,249 752 75 3 7126 11 715
20 24,444 869 11 3 7117 12 280
30 2 2 , 8 0 2 1531 19 3 7084 12 087
50 50,105 -485 30 3 7076 12 256
8,0 45 5 31,311 -149 83 3 0423 13 258
10 29,224 108 88 3 0524 12 741
20 31,269 178 91 3 0585 13 663
30 44,191 304 16 3 0585 13 986
50 51,955 305 02 3 0585 11 648
8,0 8 0 5 12,072 129 86 2 0552 12 165
10 10,163 250 86 2 1279 9 623
20 10,302 254 30 2 1380 8 082
30 5,641 408 91 2 1380 6 481
50 6,008 830 94 2 1387 7 463
9,0 20 5 34,594 58 25 3 5445 14 016
10 45,677 175 36 3 6097 14 374
20 46,702 1090 97 3 6543 11 204
30 43,319 728 80 3 7047 10 472
50 42,474 982 91 3, 6576 9 930
- 113 -
Tabla 4,- Continuacion.
Condiclones de obten- 
clon del precipltado.
pH T(2C) 0 (mln'
tgy-lO^ 
hr /m^
b
hr /m^ kg/m•hr
w
kg /m^
9,0 45 5
10
20
30
50
30,636
49,686
50,222
39,049
38,347
142,80
243,16
353,83
381,30
427,36
3,0362
3.0373
3.0373 
3,0358 
3,0366
11,192
10,046
k
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de la figura 16. En ella se representan las « de las 
tortas de las muestras que se tomaron a los dlferentes 
pH de precLpLtaclon, tomando como paramétré de la fa- 
mllla de curvas la temperatura de trabajo. Sobre ellas 
se observa que hay un dlferente comportamlento entre 
los pH bajos y altos ; para los pH= 5,5 - 6 y 7, las 
muestras obtenLdas presentan valores de o< dentro de 
unos margenes bien deflnldos y pr^ctlcamente del mls- 
mo orden de magnltud, excepte para pH= 5,5 y T= 45sc 
y pH=6 y T= 20-C, en los que las varlaclones de las oc 
presentan dlstorslones muy acusadas, debldo sln duda 
a la escasa cantldad de precipltado, por elle, se ha 
presclndldo de su representation gr^flca. Los preclpl- 
tados obtenldos a pH altos dan valores de mas altos 
y con varlaclones acusadas.
Para aclarar la situation planteada en el 
p^rrafo anterior se ha hecho la representation de la 
figura 17 en la que cada dlagrama corresponde a los 
ensayos de précipitation reallzados a temperatura cons­
tante pero varlando el pH de précipitation. Asf se 
observa que lasc<aumentan con el pH de précipitation 
dentro de cada temperatura, excepte para las tempera- 
turas de SO^C, en las que el m^xlmo valor de#corres­
ponde a pH = 6.
Para conflrmar los datos presentados en las 
figuras 16 y 17 se han hecho las représentâtlones de 
la figura 18. La constante de cada dlagrama es el tlem-
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po a que se toman las muestras y las absclsas represen­
tan el pH de preclpltacLdn; cada una, por tanto, reco- 
ge los valores correspondLentes a los productos precl- 
pltados a una mlsma temperatura. En todos los diagra- 
rnas se observan valores minlmos de cx, que no colnclden 
dentro de cada temperatura para un mismo pH, lo que
lleva a pensar en la exlstencia de factures que se com-
h
plementan para dar precipltados en los que estos 'fac­
tures podrian varlar de forma Inversa, de modo que cuan* 
do crezqa uno dlsmlnuya otro y vlceversa. En nuestro 
caso, estos factures pueden ser el car^cter cololdal y 
crlstalino de los precipltados.
Para conocer la varlacidn del pardmetrppse 
han hec"' ) representaclunes en funcldn de los mlsmos pa­
ramètres apuntados para estudlar la varlacidn dec<.
En la figura 19 se representan lasjbfrente 
al tlempo de toma de muestra, tomando como paramètre 
de cada famllla de curvas la temperatura, se observa 
que mlentras a pH bajos (5,5-6 y 7) los valores de p 
permanecen dentro de unos mlsmos drdenes de magnltud 
para pH altos (8 y 9) lasp aumentan con el tlempo de 
resldencla.
En la figura 20, en la que se representan 
las p frente al tlempo de toma de muestra tomando como 
pardmetro de cada famllla de curvas el pH de preclpl- 
t.acldn se ve, que para una mlsma temperatura, los pH 
altos 8 y 9 tlenen valores dep m^s elevados que los
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pH bajos 5*5,6 y 7, crecLendo ademas con el tiempo de 
resldencla en el reactor.
Las dlflcultades para Interpretar los valo­
res de yb son mayores que las que se presentan al hablar 
deoidebldo a la naturaleza del precipltado y a la for­
ma y tamano de las partfeulas que se Incrustan en los 
poros del material filtrante bloqueando las mallas y 
constltuyendo el proplo precipltado el medio filtrante.
De todas formas, comparando los resultados 
expuestoS al Interpretar los valores de oc se puede de- 
clr que la variation de los valores de yy es paralela 
a la de àquella.
é
Con esto, ya se puede dar una expllcac !'(5n 
conjunt/ en relation con las varlaclones de las ca- 
racteristlcas de flltrabllldad de los productos de 
oxlpreclpltaclon del clnc en funcldn de sus condiclo­
nes de obtencldn. A pH bajos los valores de cx y ^  son 
moderados aumentando con el aumento de pH.
Para Interpretar estos resultados se puede 
pensar que el precipltado atravlesa dlferentes estados, 
pasando de una forma menos cololdal (o m^s crlstallna) 
a otra màs cololdal debldo al aumento del 0H~ en la 
dlsolucldn, y como fase prevla a la formacldn del com- 
plejo.
Por ultimo, como resumen de la experlmenta- 
cldn desarrollada para determlnar las condiclones dptl- 
mas de preclpltacldn y flltracldn de los oxlpreclplta- 
dos de clnc se han hecho las representaclones de las
— 1 jZ —
figuras 21 y 22 que relacLonan las condiclones de ob­
tencldn del precipltado con las superficies filtran­
tes necesarlas para el flltrado de una suspension hl- 
potdtica que produjese 100 kg/hr. de precipltado se- 
c o . Evldentemente, estos dlagramas son consecuencla de
los valores de y jb representados antes, y cuantc' me-
2
nor sea el numéro de m de flltro m^s ventajoso serd 
el flltrado del producto.
En la figura 21 se representan las super­
ficies de flltracldn frente a los tlempos de toma de 
muestra, actuando como pardmetro de cada famllla de 
curvas el pH y mantenlendo constante la temperatura.
En todas las curvas se observa que el comportamlento 
general es, que dentro de cada temperatura crece el drea 
requerlda con el aumento del pH de preclpltacldn, exls- 
tlendo alguna dlscrepancla en los pH bajos debldo oosl- 
blemente a la no preclpltacldn total del clnc de las 
lejfas. En las preclpltaclones reallzadas a 8 0 2 c y 
902C asL como a 45s c y pH= 7, las superficies de fll­
tracldn se mantlenen ordctlcamente constantes a lo 
largo de todo el ensayo.
En la figura 22 se ve con mayor clarldad 
la Influencla que pudlera tener la temperatura de pre­
clpltacldn. En todos los casos se comprueba que dentro 
de cada pH el drea de flltracldn decrece con el aumen­
to de temperatura. No se debe tener en cuenta el pH= 9, 
pues én êl para T= 45s c hay redlsolucldn del oreclplta- 
do por formacldn del complejo amlnado del clnc, y ello 
serd poslblemente causa de anomalies.
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En las gr^flcas de las figuras 21 y 22 
tambldn se puede comprobar que la Influencla del 
tlempo de resldencia en el reactor es minima para 
cas! todas las condiclones, lo que nos hace pensar 
que el periodo de envejeclmlento es muy superior 
al tiempo de resldencia.
Con la figura 23 se confirma, de nue-
vo la influencla del pH y temperatura de precipi-
tacion para obtener productos con propiedades 6p-
timas de filtracidn. Sobre ella se ve que las con-
diciones mds favorables son los dH= 7 y 8, oués si
bien a pK= 5,5 y 6 (temperatures altas') tambidn apa.
i rece un minimo, debemos tener en cuent , que la con-
i version de los mencionados casos no es tan alta co-
*
mo para pH= 7 u 8, Se observa que la influencla que
; pudiera tener el tiempo de resldencia es poco con­
siderable, siendo el mds favorable el de 10 minu­
tes .
j III.3. Estudio de los precipitados.
El plan de trabajo seguido para conocer 
las caracteristicas de los precipitados es el ya 
aludido en apartados anteriores, se estudiard puds: 
composition, morfologia (externa e interna), y com- 
portamiento tdrmico.
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Los precipitados sobre los que .se hacen las 
determlnaclones fueron obtenldos a partir de las lejfas 
de eluclon de la columna de jcamblo de Ion; la operaclon 
apuntada se reallzo utlllzando un turboagltador, slguLen- 
do las directrices descrltas en el apartado 111,1. Una 
vez obtenido el precipitado se separaba de la dlsolu- 
clon por filtracidn, y posteriormente se lavaba con 
agua hasta eliminacidn de cloruros solubles ; a conti- 
nuacidn se secaba a lOO^C.
Se dispone de 14 productos sdlidos distin- 
tos• Para identificarlos se les relaciona con las con- 
diciones de obtencidn recogidas en la tabla 6, en la 
que a cada precipitado se le asigna un numéro.
111.3.1. Composition qufmica.
A fin de establecer los porcentajes aproxi- 
mados de cada especie quimica que forman los diferentes 
precipitados se han analizado por via quimica los pro­
ductos obtenidos, determinando tanto el componente fun­
damental (Zn) como aquellos otros que puedan coprecipi- 
tar impurificando el sdlido, taies como cloruro y hierro.
111.3.1.1. Procedimientos analiticos.
A continuation se especifican los detalles 
de las déterminâtiones analfticas.
Los procedimientos analfticos seguidos fue­
ron los siguientes:
Tabla 6, IdentifIcacion de los precipita- 
dos.
Precipitado Condiclones de
numéro obtencidn
p H Temperatura 
2 C
1 5,5 80
2 5,5 90
3 6,0 45
4 6,0 80
5 ' 6,0 90
6 7,0 20
7 ' 7,0 45
8 7,0 80
9 7,0 90
10 8,0 20
11 8,0 45
12 8,0 80
13 9,0 20
14 9,0 45
- 14 j -
111.3.1.1.1, DeterralnacLon de cloruro.
La determlnaclon de cloro se hlzo por argen- 
tometria segun el metodo de Volhard.
Se tomaron 0,20 gr. de la muestra y se lle-
3
varon a un erlenmeyer de 250 cm con 25 c.c. de agua 
destllada, se anadieron 5 c.c. de deido nitrico 6N.
Una vez dlsuelta la muestra se agrego solution valora- 
da de nitrato de plata 0,1 N hasta 2-5 ml en exceso. 
Luego se anadieron 3 ml de nitrobenceno pure y 1 ml. de 
indicadoi) alumbre fdrrico agitando vigorosamente para 
coagular el precipitado. Finalmente se tituld con una 
solution Valorada de tiocianato de potasio 0,1 N hasta 
que aparecid un color marron rojizo que no se desvane- 
cia des pi 5s de cinco minutes.
111.3.1.1.2. Determination del hierro.
Se empleo el método permanganimétrico de 
Zimmerman-Reinhardt.
Se transferfan de 0,3 a 0,35 gr. de la mues­
tra finamente pulverizada a un vaso de 250 ml con unos 
20 ml. de agua destilada y se anadieron 3 ml de deido 
clorhfdrico concentrado. Se calentaba casi a ebullicidn 
hasta que se disolvfa completamente y se agregaba cui- 
dadosamente cloruro ëstannoso, gota a gota, agitando, 
hasta que desaparecia el color amarillo de los iones 
fdrrico, y ententes 1 6  2 gotas ra^s. Se enfriaba la so­
lution hasta temperatura ambiente, y luego se agregaban
- 144 -
10 ml de soluclon de cloruro mercurlco, se esperaban 
dos o très minutes y se vertia la solucLdn en un vaso 
de 6 0 0  ml que contenia 15 ml de la solution Zimmerman- 
Reinhardt y 300 ml de agua. Se titulaba lentamente, con 
solution de permanganate 0,1 N, y se determinaba el 
percentage de hierro en la muestra.
111.3,1.1,3, Determination de tint.
Se llevo a cabo en todas las muestras por el 
procedimiento gravimétrico en forma de mercuritiociana- 
to de tint.
Se pesaron 0,5 gr. de la muestra a analizar, 
se traaladaron a un vaso de 400 ml con 250 ml de diso- 
lucion de ^cido sulfurico al 5% . Algunas muestras ne- 
cesitaron hasta dos horas para disolverse completamente 
a la temperatura ambiente, pero en la mayor parte la 
disoluciOn se realizO en pocos minutes.
La disoluciOn se concentro hasta un volumen 
de unos 200 ml. Se enfriO y afiadiO poco a poco y agitan­
do amoniaco concentrado hasta neutralizar. A continua­
tion, se agregaron 10 ml de âcido sulfiîrico 1:1, se 
llevO a ebulliciOn, se anadieron 20 ml de disoluciOn 
saturada de tiosulfato sOdico y se continue hirviendo 
hasta reducir su volumen aproximadamente a unos 200 ml. 
Se diluyO con unos 50 ml de agua caliente y se prosi- 
guiO la ebulliciOn varies minutes m5s hasta aglomerar 
bien el azufre. Se filtrO en caliente y se lavO la ma- 
sa de azufre con agua destilada tambiOn caliente.
A c o n t in u a t io n  se a n a d ie ro n  25 ml de ^ c id o
a c O tic o  1 : 1 ,  se m id iO  e l  pH de l a  d is o lu c iO n  y  se l i e -
vO a pH= 3 con a c e ta to  amOnico o con d c id o  s u l f u r ic o
1 : 1 ,  segun que e l  pH i n i t i a l  fu e r a  menor o m ayor que
t r è s ,  r e s p e c t iv a m e n te .
Se c a le n tO  h a s ta  50 -602C  y  m anten iendo  e s ta
te m p e ra tu ra  se pasO una c o r r ie n t e  rO p id a  de s u lfu p o  de
h id rO g e n o  d u ra n te  m edia h o ra . i
Seguidam ente se f i l t r O  a tra v O s  de p a p e l o r -
d in a r io  ^ e f i l t r ^ n d o s e  l a  p r im e ra  p o rc iO n . Sobre e l  m is -
mo va so  en e l  que se r e a l iz O  l a  p r e c ip i t a t i o n  se c o lo -
cO e l  emb^udo, con e l  f i l t r o  a b ie r t o ,  c o n te n ie n d o  e l  p r e -
*
c ip i t a d o  y  se a r r a s t r O  e s te  m ed ian te  d c id o  s u l f d r ic o  1 :3 0  
h i r v ie n d '  • P a ra  u t i l i z e r  l a  menor c a n t id a d  p o s ib le  de 
e s te  r e a c t iv o  se a lte r n O  e l  a r r a s t r e  con agua d e s t i la d a  
h ir v ie n d o ,  d eb ien d o  q u ed ar e l  p a p e l de f i l t r o  c o m p le ta ­
m ente l im p io .
Se d e jO  e n f r i a r ,  se a n a d ie ro n  10 g o ta s  de 
agua o x ig e n a d a  de 100 voluraenes con o b je to  de o x id a r  
e l  h i e r r o  fe r r o s o  y  se c a le n tO  a e b u l l ic iO n  p a ra  e l i -  
m in a r  e l  exceso  de agua ox ig en ad a  y  a g lo m e ra r  e l  a z u ­
f r e .  En c a l ie n t e  se p r e c ip i tO  e l  h id rO x id o  f O r r ic o  con  
am oniaco c o n c e n tra d o  m^s 5 m l en e x c e s o . Se h i r v iO  un  
m in u to  y  se f i l t r O  a tra v O s  de p a p e l de f i l t r o  A lb e t  
2 4 2 , s o b re  un vaso de 500 m l.  E l p r e c ip i ta d o  y  vaso  se 
la v a ro n  una v e z  con agua d e s t i la d a  f r f a ,  reservëfndose  
e l  v a s o . Sobre e s te  vaso se d is o lv iO  e l  p r e c ip i ta d o  de
h id r o x ld o  f O r r lc o  con d c id o  s u l f u r ic o  l : 3 o  c a l ie n t e ,  
a lte rn a n d o  e l  la v a d o  d b id o  con lav ad o s  de agua d e s t i l a ­
da h i r v ie n d o .
En la  d is o lu c io n  o b te n id a  se p r e c ip i tO  de 
nuevo e l  h id rO x id o  f e r r i c o  con l a  c a n t id a d  n e c e s a r ia  
de am oniaco y  5 ml en e x c e s o . Se h i r v iO  un m inu to  y se 
f i l t r O  a t r a v e s  de p a p e l de f i l t r o  A lb e t  2 4 2 , r e c o g ie n -  
dose e l  f i l t r a d o  en e l  vaso de 500  ml que c o n te n ia  la  
d is o lu c iO n  a n t e r i o r .  E l vaso y p r e c ip i ta d o  se la v a ro n  
una ve z  con agua d e s t i la d a  f r f a  y  se in c o rp o ra ro n  lo s  
l iq u id e s  de la v a d o  a l a  misma d is o lu c io n .
Seguidam ente se a g re g a ro n  a l a  d is o lu c iO n  
unas g o ta s  de r o jo  de m e t i lo  y  O cido s u l f u r ic o  1 : 1 ,  
ju s ta m e n te  h a s ta  que e l  in d ic a d o r  v ir O  a l  r o jo .  E n te n ­
te s  se a n a d ie ro n  5 ml mas de a c id o  s u l f u r ic o  1 :1 ,  se 
h i r v iO  l a  d is o lu c iO n  p a ra  d e s t r u i r  lo s  v e s t ig io s  de agua  
o x ig en ad a  que p u d ie ra  r e te n e r  y se co n cen trO  h a s ta  un 
volum en de unos 60  m l.
Se de jO  e n f r i a r ,  se a n a d ie ro n  50  ml de re a c ­
t i v o  m e r c u r i t io c ia n a to  am Onico, o m â s  s i  fu e r a  n e c e s a -  
r i o ,  p a ra  p r e c i p i t a r  to ta lm e n te  e l  t i n t .  E l p r e c ip i t a ­
do se d e jO  en rep o s e  d o te  ho ras  y  se f i l t r O  a tra v O s  
de p la ç a  f i l t r a n t e  d e l  numéro 4 ,  p re v ia m e n te  ta r a d a .
Se lavO  una v e z  e l  vaso  y c in c o  e l  p r e c ip i ta d o  con e l  
r e a c t iv o  m e r c u r i t io c ia n a to  amOnico d i lu id o  50 veces  
con agua d e s t i la d a .
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Por u l t im o ,  se seco en l a  e s tu fa  a 10 5 -1102C  
d u ra n te  dos h o ra s , se d e jd  e n f r i a r  y  se pesO. E s ta  p e -  
sada d a r â  p o r d i f e r e n c ia  con la  de l a  p la ç a  f i l t r a n t e  
v a c fa  e l  peso de m e r c u r i t io c ia n a to  de c in c  o b te n id o .
A c o n t in u â t iO n se h ic ie r o n  lo s  c a lc u le s  p a ra  d e te r m i-  
n a r  e l  p o rc e n ta je  de c in c  en l a  m u e s tra .
1 1 1 .3 . 1 . 2 .  D ato s  e x p é r im e n ta le s . ^
La t a b la  7 ag ru p a  lo s  re s u lta d o s  o b te n id o s  
en la s  d é te r m in â t io n es  a n a l f t i c a s .  Los a n ^ l is is  de lo s  
p r e c ip ita d o s  se r e a l iz a r o n  en m uestras  desecadas a 
1102C .
' é
1 1 1 .3 . 1 . 3 .  D is c u s io n  de r e s u lta d o s .
A l r e p r e s e n ta r  lo s  v a lo re s  d e l c o n te n id o  en  
c in c  de lo s  p r e c ip i ta d o s ,  f ig u r a  2 4 , f r e n t e  a l a  tem pe­
r a t u r a  de o b te n t io n  y  tomando como p ard m etro  de l a  f a -  
m i l i a  de cu rv as  e l  pH de p r e c ip i t a t i o n  se o b s e rv a , en  
g e n e r a l ,  que e l  c o n te n id o  en c in c  de lo s  p r e c ip ita d o s  
aum enta con l a  te m p e ra tu ra  p a ra  cada pH, s i  b ie n  e x is ­
t e  poca v a r i a t i o n  d e n tro  d e l  mismo pH no superando c i e r -  
ta s - te m p e r a tu r a s . En l a  misma f ig u r a  ta m b ié n  se puede  
a p r e c ia r  que lo s  c o n te n id o s  en c in c  aum entan con e l  pH .
En c u a n to  a lo s  c o n te n id o s  en c lo r u r o ,  f i g . 2 5 ,  
p a re c e  que l le v a n  an cam ino c o n t r a r io  a l  a n t e r io r  pués 
d ism in u y e n  con e l  aumento de te m p e ra tu ra , y  lo s  pH m^s 
a l t o s  t ie n e n  menor c o n te n id o .
Tabla 7 Anallsls quimlco 
obtenldos.
de los precipitados
PrecipL-
tado
numéro % Zn % Fe % Cl z  %
1 62,17 2,76 9,54 74,47
2 62,41 2 , 0 8 10,74 75,23
3 f2,42 2,46 9,90 74,78
4 65,17 1,55 10,20 76,92
5 63,68 1,53 9,67 74,88
6 64,18 1,53 10,11 75,82
7 64,33 1,42 9,13 75,26
8 64,39 1,77 9,65 75,81
9 70,49 1,55 5,92 77,96
10 66,65 1,43 9,52 77,60
11 65,52 1,52 7,83 74,87
12 75,45 2,24 0,31 78,00
13 64,73 1,34 9,67 75,74
14 65,92 2,84 6,04 74,80
%  Zn
80
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+ pH = 5'5
6 pH = 6'0 
o pH = 7'0 
□ pH = 8'G 
•  pH=9'0
20 40 60 80
FIG. 24.- PorcentajjBS de Zn en los precipitados en funcidn de su tem­
perature de obtencidn.
+ pH = 5'5
A pH = 6'0
O pH = 7'0 
□ pH = 8'0 
•  pH = 9'0
0 20 6040 80
FIG. 25.- Porcentajes de Cl en los precipitados en funcidn de su tem. 
perotura de obtencidn.
Es évidente que, para la Interpretacldn con- 
junta de ambas observaciones debemos admitIr la exis- 
tencia de dos fases en el sdlido, de forma que cuando 
aumenta el contenido en una de ellas disminuye el de la 
otra.
De forma an^loga podriamos haber representa- 
do el contenido en hierro, catidn que impurifica nues- 
tros precipitados, pero debido a sus bajos porcenta­
jes no se ha considerado de interés.
En la^tabla 7 también se ha calculado la su-
ma de los porcentajes corresDondientes al cinc, cloro
y hierro, siendo el resto hasta 100 el OH -combinado
en la formacidn de los hidrdxidos- y el oxTgeno de los
/
oxidos.
III.3.2, Morfologfa externa.
La determinacidn de las caracterfsticas gra- 
nulomëtricas de los productos se ha realizado utilizan- 
do el microscopio electrdnico marca Phillips, modelo 
EM-200 que posee el Laboratorio de Microscopfa Elec- 
tronica de la Facultad de Ciencias de la Universidad 
Complutense•
Esta parte experimental se ha desarrollado 
en très fases: preparation de la muestra, examen micros- 
cdpico y fotograffa de la muestra, y toma de datos.
III.3.2.1. PreparacLon de la muestra.
Como en todo microscopio es interesante re- 
parar sobre la constitucion de los portaobjetos. Consis- 
ten en unas rejillas de cobre electrolCtico de 3 mm. 
de diamètre, cubiertas por una pelicula continua de un 
material amorfo, transparente y estable al haz de elec- 
trones y con suficiente resistencia mecdnica.
Las sustancias utilizadas como pelfculas re- 
cubrientes de la rejilla son principalmente: colodidn, 
carbono, forravar, aluminio, silicio, etc. De los estu- 
dios realizados por Sugata y colab. (36) se deduce que 
las mejores peliculas para soportar las muestras son 
las constituidas por carbono y formvar. Las primeras se 
obtienen por evaporacion a vacio utilizando como mate­
ria prima electrodes de grafito y las segundas se obtie­
nen a partir de disoluciones al 5% de una materia plds- 
tica en dioxano. Ambas indistintamente se han utiliza- 
do en nuestros portaobjetos.
Con las muestras a examiner se preparaban 
suspensiones 1/10.000 agitando mecanicamente durante 
diez minutos. Se empez6 realizando la agitacidn median­
te ultrasonidos, pero se rechazd el procedimiento por- 
que se llegaba a romper los cristales elementales.
Una vez lograda la suspension se depositaba 
una gota sobre la rejilla portaobjetos y se mantenfa la 
dispersion durante el tiempo que duraba el secado, has­
ta dejar el sdlido en condiciones de ser observado.
111.3.2.2. Examen mlcroscoplco y fotograffa de la. mues­
tra.
Una vez colocado el portaobjetos en el lugar 
apropiado del microscopio se hacfa una observacidn del 
conjunto sobre la pantalla fluorescente a fin de loca- 
lizar las zonas mds représentâtivas.
Localizadas las zonas de interds en cada pre- 
paracidn se realizaban fotograffas sobre pelicula o pla­
ça indistintamente; el numéro de fotografias realizado 
al menos sobre dos preparaciones era diferente, depen- 
diendo de cada muestra. En todo caso se pretendia que 
proporcionaran un numéro elevado de particules aisladas 
a las que se pudiera aplicar el estudio estadistico de 
las caracteristicas del sdlido.
En total se realizaron 119 fotografias estan- 
do recogidas las mds representatives en la figura 26. En 
cada hoja se ordenan las microfotografias de las parti­
cules obtenidas al mismo pH pero con distinta tempera­
tura.
111.3.2.3. Datos expérimentales.
Del conjunto de microfotografias realizado 
se obtienen como caracteristicas del sdlido: la forma, 
las dimensiones de las particules individuales y la 
granulometria del conjunto.
Como ya se ha mencionado, se obtuvieron para 
cada muestra una serie de microfotografias, en las cua- 
les aparecen N particulas individuales. Si N es suficien-
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temente grande podemos representar estadrstlcamente la 
curva de reparte de sus granulometrias, y con elle es- 
tudiar los paramétrés del sdlido.
Existen diverses criterios para définir el 
tamafio de una particula. El paramétré mas generalmente 
usade es el "diametro", entendiendo cerne tal la dimension 
lineal mas representative.: asf el de Martin, d^, es el 
segmente que divide en des partes de dreas semejantes 
a la imagen de las particules; el de Feret, d^ , se de­
fine per la distancia entre des tangentes trazadas por 
las superficies opuestas de la particula en una direccicn
dada; y, el del drea proyectada, d , que résulta de compa-
A f.
rar el area proyectada por la particula con el de una 
figura geomëtr':a sencilla (37)
Por. otra parte, para conocer la dis per s ion 
de los tarnanos de las particules de una muestra, se de­
fine la desviacion tipica, cr, cuya estimacidn se reali­
ze a travës de la formula: .
cr =
f in
en la que^n es el numéro de particulas de diametro d y 
d^ g^^  es el diametro rnedio aritmëtico de las N particulas 
de la muestra:
d -
De la representaçLon de los porcentajes de 
particules frente a los Intervales en los que se en- 
cuentran se obtienen las curvas de distribucidn granu 
lométrica. En cuanto a los paramétrés caracterrsticos 
que se pueden deducir de estas curvas tenemos: el did- 
metro mas frecuente, dp, que corresponde al mëximo de 
la curva de reparte; el diëmetro medio, d^, que es el 
valor que corresponde a la absclsa que divide a la cur­
va en dos partes, cada una con el 50% de las particu­
las .
Todos estes didmetros definidos serën tanto 
mës Lguales cuanto mds simëtrica sea la curva de dis­
tribucidn. Cuando una curva es aslmdtrica con respecte 
a su mdxlmo, el coeficiente de asimetrla, a, se calcu­
la con la exprèsidn:
d -d
a - ma m
® " o-
En el conjunto de las microfotografias se 
han medido los diamètres de Martin para las particu­
las elementales, confeccionandose con elles la tabla 
8, en la que se recogen los porcentajes referidos al 
numéro de particulas que tienen didmetros de Martin 
comprendid03 en los intervalos que se especifican.
Para estudiar la forma de las particules 
de las diferentes muestras se ha preparado la tabla 9. 
Se utilizan très tdrrainos: acicular, hexagonal y "en 
forraacidn" ; los dos primeros corresponden a particu-
Tabla 8. Granulometrias.
Muestra 2
Forma
Hexagonal
Granulometria en %, d^ , (/.O
0,1 - 0,3 0,3 - 0,5
34
0,5 - 0,7
21
0,7 - 0,9
19
0,9 - 1,1 1,1 - 1,3 1,3 -T,5 1,5 - 1,7
Muestra 4
Forma
Hexagonal
Granulometria en %, d^  ^ (juS)
0,4-0,6 0,6-0,8
13,5
0,8-1 ,0
13,5
1,0-1,2
8
1,2-1,4
22
1,4-1,6 1 ,6-1 , 8 1 ,8-2 ,0 2 ,0-2,2 2,2-2,4
Muestra 5
Forma
Granulometria en %, d^  ( j j O
0,3-0,4 0,4-0,5 0,5-0,6 0,6-0,7 0,7-0,8 0,8-0,9 0,9-1,0 1,0-1,1 1 ,1 -1 , 2 1 ,2-1 , 3
Hexagonal 33 7,5 7,5 10,5
Muestra 6
Forma
Granulometria en %, d.^  (jX)
0,050
0,075
0,075
0,100
OJOO
Op25
0/25
0/50
0,150
0,175
Acicular 7,5 42 33 16
Muestra 8
Forma
Aoiculai
Granylometria en %, (jx)
0,01-0,1
1,5
0,1 - 0,2 0,2 - 0,3 0,3 - 0,4 0,4 - 0,5 0,5 - 0,6 0,6 - 0,7
16 25 23 22
Muestra 8
Forma
Hexagonal
Granulometria en %, Ça)
0,01 - 0,1 0,1 - 0,2 0,2 - 0,3 0,3 - 0,4 0,4 . 0,5 0,5 - 0,6 0,6 - 0,7
10 17 34 22
Tabla 8, ContLnuacldn.
Muestra 9
Forma
Granulometria en %, (/O
0,05 - 0,10 0,10 - 0,15 0,15 - 0,20 0,20 - 0,25 0,25 - 0,30 0,30 - 0,35
Acicular 1 6 17 56 Ï3 7
Muestra 10
Forma
Granulometria en %,
0,4-0,6 0,6-0,8 0,8-1,0 1,0-1,? 1,2-1.4 1,4-1,6 1,6-1,8 1,8-2,0
Acicular 6 21 27 32 o 3 2 2
Muestra 12
Forma
Granulometria en %, d^ Çm4
0,20-0,25 0,25-0,30 0,30-0,35 0,35-0,40 0,40-0,45 0,45-0,50 0,50-0,55
Acicular 3 10 35 45 3 3 1
Muestra 13 ^
Forma
Granulometria en %, d^  ^ Ço-)
0,2-0,4 0,4-0,6 0,6-0,8 0,8-1,0 1,0-1,2 1,2-1,4 1,4-1,6 1,6-1,8 1,8-2,0 2,0-2,2
Hexagonal 2 5 31 17 6 11 8 11 6 3
Muestra 14
Forma
Granulometria en %, d^  ^ (/^ )
0,8-1,2 '1,2-1,6 1,6-2,0 2,0-2,4 2,4-2,( 2,8-3,2 3,2-3,( 3,6-4,0 4,0-4,4 4,4-4,8
Acicular 14 15 25 13 7 7 7 7 3 2
Tabla 9. Forma de las oarticulas.
Condlclones
de
obtencidn
Forma de las particulasPH T2C
5,5 80 En formacLon
5,5 90 Hexagonal
6,0 45 En formacldn
6,0 80 Hexagonal
6,0 90 Hexagonal
7,0 20 Acicular
7,0 45 En formacldn
7,0 80 AcIcular-Hexagonal
7,0 90 Acicular
8,0 20 Acicular
8,0 45 En formacldn
8,0 80 Acicular
9,0 20 Hexagonal
9,0 45 Acicular
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las cristallnas bien definidas, y el tdrmino "en for- 
macion" se aplica a aquellas muestras que no presentan 
cristalinidad apreciable y, per tanto, no se pueden me- 
dir paramétrés caracteristicos.
III.3,2 ,4• Discusidn de resultados.
111.3.2.4.1. Forma.
Los resultados obtenidos para estudiar la 
forma de las particulas se pueden analizar globalmente 
mediante fel diagrama de la figura 27, en el que se re- 
presentan las formas de las particulas en funcidn de 
sus condi6iones de obtencidn. En esta figura puede^apre- 
ciarse en general que con el aumento de la tempera:ura 
se consig len muestras mas cristalinas, siendo de forma 
hexagomal a pH bajos, y acicular a pH altos.
111.3.2.4.2. Granulometria.
Las grdficas de distribucidn de frecuencias, 
asi como sus histogramas, se han realizado con los da- 
tos de la tabla 8. Al estudiar la figura 28, se obser­
va que los productos obtenidos a pH= 7 son los que tie- 
nen distribueiones granulomdtricas menos dispersas, y 
generalmente poseen tamanos de particula inferiores a 
0,7/1.
Para corapletar los datos anteriores se ha 
realizado la tabla 10 en la que adem^s de la forma y 
didmetro medio aritmdtico, se han introducido la desvia-
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FIG. 28.- Distribucion granuloméfrica de los productos obtenidos a T=20
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FIG. 28(Cont.).- Distribucion granulometrica de los productos obtenidos o T=45*C
40
pH = 830
20
10
0'20 0'30 0'50 0'600'40
40
pH=7
Hexagonal
O'l 0'2 0'3 0'4 0'5 0'6 O'? 0'8 0'9 TO
30
pH = 7
O'l 0'2 0’3 0'4 0'5 0'6 O'? 0'8 0'9 TO
pH= 620
10
0'4 0'6 0'8 TO T2 T4 T6 T8 2*0 2'2 2'4
FIG. 28(Cont.).- Distribucion gronuiometrica de los productos obtenidos a 
T = 8 0 * C .
60
50
40
30 pH = 7
20
10
1'05 O'lO 0'15 0'20 0*25 O'SO 0'35 0'40 0'45
30 -
pH = 6
0'3 0'4 0'5 0'6 07 0'8 0'9 TO T2 T3
30
20
10
O'l 0'3 0'5 0'7 0'9 VI 1'3 1'5 17 1'9
FIG. 28 {Conk) r Distribucion gronulometrica de los productos obtenidos o T=90*C
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Tabla 10. Paramètres caracteristicos de las diferentes 
muestras.
Sigla Forma dma (jJi) a  (jx) dm(^) df (^) a
2 Hexagonal 0,707 0,342 0,62 0,56 0,254
4 Hexagonal 1,354 0,562 1,24 1,30 0,096
5 Hexagonal 0,727 0,361 0,55 0,45 0,489
6 Acicular 0,098 0,020 0,10 0,10 0,095
3 Acicular 0,334 0,020 0,34 0,33 0,200
8 Hexagonal 0,335 0,141 0,35 0,35 0 , 1 0 6
9 Acicular 0,216 0,067 0,22 0,22 0,059
10 Acicular 0,985 0,279 0,95 0,95 0,125
12 Acicular 0,344 0,047 0,35 0,35 0,127
13 Hexagonal 1,146 0,503 0,94 0,70 0,410
14 Acicular 2,127 0,950 1,92 1,80 0,217
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cion tLpica cr, el diametro mas frecuente dp, el di^me- 
tro medio y el coeficiente de asimetrfa a.
De acuerdo con lo expuesto puede resumir-
se que:
12,- Que los precipitados obtenidos a pH=7
son los que poseen raenor tamano de par­
ticula.
2 2 ,- Que las distribueiones granulométricas 
de los precipitados obtenidos a pH= 7 
son.las menos dispersas.
III.3.3. Morfologia interna.
El fin perseguido en esta parte del trabajo 
fue la determinacion de la estructura y cristalinidad 
de cada uno.de nuestros precipitados.
Para obtener los dlagramas de difraccidn de 
rayos X se empleo un aparato Philips instalado en el 
Institute de Quimica Inorg^nica del C.S.I.C., modelo 
PW-1010 de 1 KW, el cual posee un buen sistema de recti- 
ficacidn y estabilizacidn de la corriente.
III.3.3.1. Preparation de la muestra.
La muestra a analizar debe tener un tamano 
de particula comprendido entre 1 y 50 /t. Evidentemente, 
los tamanos de las particulas de nuestros precipitados 
son los ideales para la difractoraetria de rayos X.
La preparacion consiste en colocar el pro-
ducto homogéneo en el portamuestras para que mas tarde, 
sea anallzado en el dlfractdmetro.
III.3 •3.2. Condlclones de operacldn.
Para fijar las condlclones de operacldn se 
realLzaron una serie de ensayos prevlos, en consecuencla 
se ellgieron para nuestros experlmentos las slguientes:
Radlacldn Koc-Cu ^
Filtro NI
, KV 40\
mA 20
 ^ Velocldad Gonio. 2s/min.
Cte. Tlempo 2
III.3.3.u. Datos expérimentales.
Los dlfractogramas se reallzaron sobre los ca- 
torce precipitados obtenidos segun se ha descrlto en el 
apartado III.1. En cada caso se reallzaron los correspon-
dlentes a la muestra humeda y a la muestra seca a 1002 c
La Interisldad difractada por cada una de las 
muestras fud recoglda por un contador y reglstrada gr^- 
ficâmente. De la lectura de los dlfractogramas se obtle- 
nen los datos recogidos en las tablas 11 y 12, en las 
que se Indlcan las Intensldades relatives que slrven pa­
ra identificar lac estructuras de posiblos mezclas de es- 
pecLes quimlcas.
Tabla 11. Datos expérimentales de los ensayos de dlfrac 
d o n  de Rayos X. Producto hurnedo.
Muesta 1 Muestra 2 Muestra 3
d(A) I /lo
7,97 79
5,40 25
3,96 32
3,61 25
3,17 37
2,94 39
2,89 36
2,73 82
2,68 100
2,37 50
2,07 11
2,02 30
1,77 14
1,69 20
1,58 39
1,55 20
1,51 14
d (A) I / lo d(A) I / lo
7,97 100 7,97 100
4 , m 10 5,37 27
3,95 21 4,02 31
3,60 10 3,95 31
3,18 4 3,59 27
2,95 8 3,16 48
2,89 '19 2,94 51
2,73 10 2,73 93
2,67 13 2,67 94
2,6o 16 2,37 44
2,47 1 2,01 31
2,37 9 1,77 17
2,02 10 1,69 17
1,69 3 1,58 43
1,58 5 1,55 24
1,51 8
— JL / -»
Tabla 11.- Contlnuacldn.
Muestra 4 Muestra 5 Muestra 6
d(A) I / lo d(A') I / lo
7,97 100 7 97 100
5,37 12 5 34 7
4,02 14 3 95 17
3,95 18 3 59 12
3 ,6 0 14 3 16 14
3,16 2d 2 94 15
2,94 20 2 88 17
2,81 20 2 83 9
2,73 47 2 73 42
2,67 4.. 2 67 43
2 , 6 0 18 2 61 20
2,48 3 2 48 14
2,37 24 2 38 23
2,02 14 2 01 13
1,69 12 1 78 4
1,58 24 1 69 9
1,55 8 1 58 21
1,51 10 1 54 8
1 51 8
1 38 3
d(A> I / lo
7,97 : 83
5,21 12
4,05 25
3,93 58
3,6o 25
3,17 , 35
2,94 97
2,89 58
2,73 90
2,68 100
2,61 32
2,38 45
2,03 25
1,69 32
1,58 51
1,55 19
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Tabla 11.- Contlnuacldn.
Muestra 7 Muestra 8 Muestra 9
d(A) I / lo
8,04 69
5,34 16
3,91 22
3,59 13
3,16 50
2,94 38
2,73 100
2,67 63
2,37 27
2,02 16
1,58 50
1,54 22
d(A) I / lo
7,83 100
5,27 18
3,90 25
3,57 18
3,15 54
2,92 36
2,86 27
2,81 36
2,72 100
2,65. 68
2,59 45
2,47 41
2,36 27
1,57 54
1,54 23
d(A^ I / lo
7,89 50
5,34 7
3,93 11
3,59 7
3,16 11
2,93 11
2,87 13
2,82 61
2,72 30
2,66 30
2 , 6 0 61
2,47 100
2,36 15
1,91 19
1,62 28
1,58 15
Tabla 11.- Contlnuacldn.
Muestra 10 Muestra 11 Muestra 12
d(A) I / lo
7,97 68
5,37 16
4,04 20
3,95 20
3,6o 20
3,18 20
2,94 22
2,88 34
2,83 60
2,73 52
2,68 68
2,61 ' 66
2,48 100
2,37 32
2,02 20
1,91 20
1,69 14
1,62 28
1,58 24
1,55 10
1,51 12
1,48 22
1,38 16
1,36 10
100
3,15
2,81
2,73
2.67 50
41
382,48
1,57
7,89
2,81
1*62
1,47
1,38
1,35
61
100
30
33
Tabla 11.- Contlnuacldn.
Muestra 13 >Hiestra 14
d(A) ' I / lo
7,97 100
5,40 7
4,04 15
3,95 19
3,61 13
3,16 15
2,94 15
2,88 19
2,83 9
2,73 32
2,67 32
2,48 11
2,38 19
2,02 15
1,69 9
1,58 15
1,55 7
1,51 7
d(A^ I / lo
7,89 75
3,16 50
2,83 60
2,73 100
2,61 60
2,49 100
2,11 30
1,91 20
1,62 25
1,58 50
1,48 20
1,38 20
1,36 15
Tabla 12.- Datos expérimentales de los ensayos de difraccidn 
Rayos X. Producto Seco.
Muestra Muestra Muestra
d(A) I/I
ICO
45
55
64
39
2,82
2,72
2,61
2.48
26
26
d(A> I/Io
7,83 100
5,34 22
3,90 13
2,81 50
2,70 43
2,65 50
2,60 41
2,48 68
2,35 18
1,91 9
1,62 14
1,57 23
1,47 14
d(AO I/Io
7,86 92
3,90 23
2,81 77
2,72 61
2,66 69
2,61 '54
2,48 100
1,91 15
1,62 31
1,57 31
1,48 23
Tabla 12.- Contlnuacldn.
Muestra 4 Muestra 5 ^"uestra 6
d(A)
7,86 100
5,34 25
2,82 6 0
2,72 50
2,65 50
2,61 50
2,48 75
2,37 20
1,91 15
1,62 25
1,57 20
1,48 15
d(A^
7,86 100
4,00 11
3,91 12
3,59 8
3,14 3
2,82 16
2,71 22
2,65 27
2 , 6 0 11
2,48 14
2,35 12
1,57 11
d(A)
7,97 58
5,34 31
2,84 69
2,73 38
2,67 38
2,62 54
2,48 100
1,92 15
1,63 23
1,57 15
1,48 23
1,38 15
Tabla 12,- Contlnuacldn.
>!uestra 7 Muestra 8 Muestra 9
d (A'»
7,86 100
4,02 20
3,16 13
2,81 67
2,73 67
2,66 67
2,59 6 0
2,47 93
2,37 27
1,91 13
1,62 27
1,47 13
1,38 • 13
1,35 10
d(A"» I/Io
7,89 100
5,34 8
4,03 17
3,99 17
3,16 11
2,81 58
2,72 58
2,66 55
2 , 6 0 55
2,47 86
2,37 19
1,91 16
1,62 25
1,47 17
I/I
k l l
2,61
2.48 
1,91 
1,62
1.48 
1,38
10
100
10
Tabla 12.- Contlnuacldn.
Muestra 10 Mue s t ra 11 ^iuestra 12
d (A>
7,83 14
5,34 20
2,81 70
2,61 54
2,48 100
1,91 21
1,62 33
1,47 26
1,38 21
I/I
41
69
2,61
2,47
1,91
1,62
59
loo
I/I
2,61
2.48
b ”
1.48
66
100
28
38
33
- lO 1 -
Tabla 12.- Contlnuacldn.
Muestra 13 Muestra 14
d(A) I/Io
7,86 100
5,34 37
3,60 12
2,82 75
2,72 50
2 ,66 56
2,61 56
2,48 87
2,36 18
1,91 12
1,63 25
1,48 19
I/I
21
2,61
2,48 100
— i o /. "•
III.3.3.4. Discusidn de resultados.
El estudlo de los roentgeno.^,ramas obtenidos 
pone de manlflesto que en las estructuras de nuestros 
precipitados se distinguée las ITneas caracteristlcas de 
dos productos perfectamente IdentlfIcados: hldroxlcloru- 
ro de cine 4:1 y dxldo de clnc.
El hldroxlcloruro de clnc 4:1, ZnCl2 •4Zn(OIl')2’^ 2^^  
es una hldroxlsal que puede conslderarse formada por ca- 
pas alternas de hldrdxldo y de sal. Su red crlstallna 
ha sldo estudlada por Nov/ackl y Silverman (29).
La estructura del dxldo de clnc es de slme- 
tria hexagonal, cada dtonio de clnc présenta coordInacIon 
tetraddrlca respecte a los de oxigeno, e Igualmente es­
tes respecte a los atornos metallcos.
Con el fin do Interpretar los dlagramas de 
polvo, se cômparan los datos obtenidos con los de los 
compuestos puros, cuya Intensldad relative, respecte a la 
maxima en funcidn de los espaclados se recogen en la ta~ 
bla 13 (38,39).
En el estudlo de los dlagramas de difraccldn 
de rayos X se han IdentlfIcado las estructuras de cada 
muestra; en la tabla 14 se recogen las correspond lentes 
a los solides sin secar. Para relaclonar las estructuras 
de las muestras humedas con las condlclones de obtencidn 
se ha representado la figura 29; se observa que los com­
puestos de estructura hldroxlcloruro de clnc se obtuvle- 
ron a pH bajos d teraperaturas bajas mlentras que a pH 
altos, o bien temperatures elevadas, los precipitados es-
Tabla 13.- Caracteristlcas de difraccldn de 
rayos X de los componentes puros.
ZnCl2* 4Zn(OH'>2 ZnO
d(A') I / lo
7,87 100
5,35 21
4,02 21
3,94 8
3,58 23
3,17 37
2,94 31
2,88 25
2,72 53
2,67 67
2 ,6o 21
2,49 3
2,37 37
2,07 7
2,01 9
1,77 13
1,70 13
1,66 3
1,55 15
1,52 14
1,50 8
d(A) I / lo
2,81 71
2 , 6 0 56
2,47 100
1,91 29
1,62 40
1,47 35
1,37 28
1,35 14
1,09 10
1,04 10
0,90 12
Tabla 14.- Mezclas de los diferentes comouestos que for­
ma n cada muestra. Productos humedos
Numéro de 
preclpitado pH T2 c Estructura
1 5,5 80 ZhCl2'4Zn(0H^2
2 5,5 90 ZnCl2*4Zn(OH>2
3 6,0 45 ZnCl2* 4Zn(OH'>2
4 6,0 80 ZnCl2'4Zn(0H^2 + %nO
5 6,0 90 ZnCl2*4Zn(OH>2 + ZnO
6 7,0 20 ZnCl2 *4Zn(OH>2
7 7,0 45 ZnCl2 •4Zn(OH'»2
8 7,0 8 0 ZnC]2'4Zn(0H^2 + ZnO
9 •7,0 90 ZnCl2 •4Zn(OH')2 + ZnO
10 8,0 20 ZnCl2'4Zn(0H^2 + ZnO
11 8,0 45 ZnCl2.4?,n(OH^2 + ^nO
12 8,0 80 ZnCl2-4?.n(OH')2 + ZnO
13 9,0 20 ZnCl2 •4Zn(OH')2
14 9,0 45 ZnCl2 •4Zn(OH')2 + ZnO
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taban formados por hldroxLcloruro de cine y dxido de cine.
Esto hace pensar que Iniclalraente el precipi- 
tado que se forma es la hidroxisal de cine pero si las 
condiciones en que se mantiene la suspension son lo sufi- 
cientemente energicas, el hidroxicloruro de cine évolueio- 
na haeia la forma de dxido obteniendose una mezela de am- 
bas estructuras.
Por otra parte, a partir de los datos reeogi- 
dos en la diseusidn de la eomposieidn quimiea (pg.141') 
se han ealeulado los poreentajes aproximados de hidroxi- 
eloruro de eine, cuyos valores se reeogen en la tabla 15.
Utilizando los valores de esta tabla se. ha eon- 
feeeionado la figura 30. En ella se ve, que efeetivamente, 
para la misma temperatura disminuye la proporeidn de hi- 
droxieloruro eon el aumento del pH, y esta disminueidn es 
mayor euanto mas alta es la temperatura.
En eonseeueneia, se puede estableeer que para 
obtener preeipitados eon alto eontenido en dxido de eine 
es neeesario trabajar a altas temperaturas.
En la tabla 16 se agrupan fgis estrueturas de 
los preeipitados seeos a 100 s c. Se observa que en todos 
los sdlidos aparecen las fases: hidroxicloruro de eine 
y dxido de eine, excepte para la muestra 12 (pH = 8, T= 
80^0), en la que solamente se apreeia la estruetura del 
dxido de eine. Con esto puede asegurarse que ya a lOOS G 
existe deseomposieidn tdrmiea del hidroxicloruro de eine, 
deseomposieidn que podemos admitir transeurre de aeuer- 
do eon la reaeeidn (40):
Zn^Cl2(0H)g'H20 ------ 5ZnO + 2C1H + 4H2Û
- 187 -
pH
Temoeratura - G
20 45 80 90
5,5 71 80
6,0 74 76 72
7,0 76 68 . 72 44
8,0 72 . 59 3
9,0 72 45
Tabla 15.- Poreentajes ealeulados de hi 
droxleloruro de eine en las 
distintas muestras.
O T = 20 "C 
A T=45 "C 
□ T =80 "C 
© T =90 "C
80
60
40
20
pH
FIG. 30.- Represenfacion de los V© de hidroxicloruro frente a! pH.
Tabla 16.- Mezclas de los diferentes cornpues 
tos que formancada muestra. Pro- 
ductos secos a lOQS C#
pH T2C Estruetura
5,5 ' 80 ZnCl2 4Zn(OH>2 + ZnO
5,5 90 ZnCl 4Zn(OH>2 + ZnO
6,0 45 ZnCl2 4Zn(0H>2 + ZnO
6,0 80 ZnCl2 4Zn(OH^2 + ZnO
6,0 90 ZnCl2 4Zn(OH>2 + ZnO
7,0 20 ZnCl2 4Zn(OH^2 + ZnO
7,0 45 ZnCl2 4Zn(OH'>2 + ZnO
7,0 80 ZnCl2 4Zn(OH^2 + ZnO
7,0 90 ZnCl2 4Zn(OH')2 + ZnO
8,0 20 ZnCl2 4Zn(OH>2 + ZnO
8,0 45 ZnCl2 4Zn(OH^2 + ZnO.'
8,0 80 ZnO
9,0 20 ZnCl2 4Zn(OH>2 + ZnO
9,0 45 ZnCl2 4Zn(OH>2 + ZnO
III.3.4. Comportamlento termlco.
Con el fin de consegulr la maxima Informacldn 
sobre las caracteristicas de los preeipitados se estudld 
su eomportamlento termleo. El estudlo tuvo el doble obje- 
to de eonoeer la demolition termlea de los produetos y 
la estruetura de los eompuestos Intermedlos ; por ello, 
los tratamlentos termleos expérimentales han sldo de dos 
tlpos: termogravlmétrleos y medlante horno de mufla.
Para eonoeer la demolition tërmlea de los pro-f 
duetos de eada una.de las muestras obtenldas se reallzd 
un termograma. Para evltar en lo poslble falta de homoge- 
neldad en la distribution de la temperatura se pulverlzd 
la muestra medlante un pequeno mortero de agata. En todos 
los easos se reallzo la deseomposieidn tdrmlea en terrien- 
te de aire. '
Para eompletar los datos anterlores y estudlar 
tanto la variation de estrueturas eomo la de los eontenl- 
dos en eloro de las muestras ealelnadas se reallzd un se- 
gundo tratamiento tdrmleo que eonslstld en mantener las 
muestras en pequenos erlsoles en el interior de un horno 
de mufla a temperaturas fljadas de antemano por el estu- 
dio de los termogramas. Se bused que eada muestra alean- 
zase peso eonstante tomando entonees una parte de ella 
para reallzar los an^llsis de difraeeidn de rayos X y de 
eloruros.
III.3.4.1. Proeedlmlento operatorio.
Las muestras empleadas fueron los preeipitados 
obtenldos eomo se ha indieado en III. 1.
El aparato empleado para hacer los termogra­
mas fuë una termobalanza "Testut" de registre grafico.
La temperatura a la que podia llegar el horno del apara­
to era de IOOO2 C, y los termopares utLlLzados fueron de 
cromo-alumel.
Los tratamlentos térmicos se llevaron a cabo 
en un horno Heron, modelo A.I., con ajuste autom^tico de 
temperaturas hasta I6O O 2 C, termopares de platlno-rhodio 
y resistencla con diez barras de carburundum.
Los dlfractogramas se obtuvLeron en el aoara- 
to descrito en III.3,3, Se empleo la radiacLdn Cu-Kot , 
con filtro de niquel, de 40 KV y 20 mA. En todos los ca- 
sos se trabajd a temperatura ambiente ; con una velocidad 
del gonidmetro de 22/min., y constante de tiempo, 2 segun- 
dos.
Por ultimo, para estudiar la influencia que pu- 
diera tener la demolicidn térmica sobre los contenidos 
en ion cloruro de los preeipitados, se realizaron una sé­
rié de analisis siguiendo el proeediraiento descrito en el 
apartado 111,3.1.
III.3.4.2. Datos expérimentales.
En la figura 31 se representan las gr^fieas 
termogravimëtrieas obtenidas eon eada une de los preei­
pitados.
Durante los tratamlentos en horno de mufla 
las muestras se mantuvieron a las temperaturas y tiempos 
que se indiean en la tabla 17. En esta misma tabla se
400 6000 200 1000800 'C
^p/p
T = 80 *C
0 200 400 600 800 1000 *C
FIG. 31.- Termogramas de las muestras obtenidas a pH = 5'5
20
T= 90
0 200 400 600 800 1000
T= 80 "C
6000 200 400 800 1000
^p/p
T=45 "C
800 1000200 400 6000
FIG. 31(Conf.)r Termogramas de las muesfras obfenidas a pH=6
20
T=90 "C
200 400 600 8000 1000
T=80 ®C
4000 200 600 500 1000
T= 45 “C
0 200 200 800400 1000 *C
20
T=20
0 200 400 600 800 1000 *C
FIG. 31 Conf. Termo ramas de las muesfros obtenidas a H = 7
0 200 400 600 800 1000 »,C
T=45 "C
0 200 400 600 1000 *C800
^p/p
T=20 "C
200 400 600 800 1000
FIG. 31 (Conf.).-Termogramas de las muesfros obfenidas a pH = 8
T = 45 "C
0 600200 400 800 1000
T = 20 "C
0 200 400 600 800 1000
FIG. 31(Cont.).- Termogramas de las muestras obtenidas a pH = 9
T a b la  1 7 . -  D eseom posieidn  td rm le a  en  h o m o  de 
m u fla .
M u e s tra C a le n ta d a Fase id e n t l f l e a d a
1
23 h . a 100 2C s , + $2
64 h .  a 200  2c + Sg*
23 h .  a  4 0 0  2C
48 h . a 600 2c S i ‘
6 h .  a  800 2C S]
2
23 h . a 100 2C + $2
64 h .  a 200  SC S , + S f
23 h . a 4 00  SC s%
48 h . a 600 2c Si
6 h . a 800 2c
3
23 h . a 100  2c S i + S2
64 h .  a 200  2C S i + ^ 2
23 h . a 4 0 0  2c S i
48  h . a 600 2c S]
6 h . a 800 2c S i
4
23 h .  a 100 2c S i + S2
64 h . a 200  2C S i + h *
23 h . a 4 0 0  2c S i
48 h . a 600 2C S i
6 h . a 800 2C S i
5
23 h . a 100 2c S i + 82
64 h . a 200  2c S i +
23 h .  a 4 00  2c S i
48 h . a 600 2c S i
6 h . a 800 2c S i
= ZnO 
S2 = Z n C l2 • 4Zn(O H )2  
*  = t r a z a s
Tabla 17.- ContLnuaclon.
Muestra Calentada Fase identlfleada
23 h. a 100 20 Si + Sa
64 h • a 200 20 Si + s j
6 23 h. a 400 20 Si
48 h. a 600 20 Si
6 h. a 800 20 Si
23 h . a 100 20 Si + Sa
64 h . a 200 20 Si + Sa*
7 23 h . a 400 20 Si
48 h . a 600 20 Si
6 h . a 800 20 Si
23 h . a 100 20 Si *  Sa
64 h . a 200 20 Si + $2*
8 23 h. a 400 20 Si
48 h . a 600 20 Si
6 h . a 800 20 Si
23 h. a lOO 20 Si + 32
64 h . a 200 20 s .
JL
+ $2*
9 23 h . a 400 20 Si
48 h. a 600 20 ^1
6 h. a 800 20 Si
23 h. a 100 20 Si *  32
64 h. a 200 20 Si + Sa*
10 23 h . a 400 20 Si
48 h. a 600 20 Si . .
6 h. a 800 20 1
= ZnO
Sg = Z n C l2 •4 Z n (0 H )2
= trazas
Tabla 17.- Contlnuacldn.
M u e s tra C a le n ta d a Fase id e n t l f le a d a
23 h .  a 100 2C + $2
64 h .  a 200  20 S i + S-2
11 23 h .  a 4 0 0  2C S i
4 8  h .  a 600  2C S i ■
6 h .  a 800: 2C S i
23 h . a 100 2C S i
\ 64 h . a 200  2C S i
12 23 h .  a 4 0 0  2C S i
\ 48  h . a 600 2C S i
6 h . a 800 2C S i ‘
23 h .  a 100 2C S i + S ;
64 h .  a 200  2C S i + s^
13 23 h . a 400  2C S i
48  h . a 600  2C S i
6 h . a 800 2C:. S i
23 h .  a 100 2C S i S2
64 h . a 200  2C + S2*
14 23 h .  a 400  2C S i
48  h . a 600  2C S i
6 h . a 800 2C S i
= ZnO 
$2 = ZnCl2* 4Zn(OH)2 
*  = t r a z a s
- 2 0 0  -
agrupan las fases identifLcadas por difraeeidn de rayos X, 
en los produetos résultantes.
La tabla 18 reune los resultados de los and- 
llsLS de eloruros, que se realizaron en muestras someti- 
das a los tratamlentos tdrmieos que tambiën se indiean 
en la misma tabla.
III.3.4.3. Diseusidn de resultados.
En el estudio de los distintos ensayos termo- 
gravimetrieos podemos observar, fig. 31, que en general, 
los termogramas que se obtienen presentan très pdrdidas 
de peso. La primera aeaba alrededor de los 2502 C y eorres- 
ponde a la humedad y agua de hidrataeidn, asi eomo tarnbidn 
a parte del agua de cristalizaeidn que empieza a despren- 
derse eerea de esa temperatura. Entre 2502 y 5002 G hay 
una segunda pdrdida que eorresponde al resto del agua 
de eristalizaeidn y CIH que se volatiliza. Por ultimo, 
por eneima de los 5002 C se élimina el resto de CIH que 
pudiera quedar retenido.
La perdida de peso entre 2502 y 5002 C debe 
eorresponder a la total deseomposieidn del Cl2Zn•4Zn(OH')2 * 
H2O puds a 4002 C los espaeiados earaeteristieos del hi- 
droxieloruro de eine 4:1 (7,87; 3,17; 2,94; 2,72; 2,67 4 ) 
ya no^fueron apreeiados y unieamente pudieron distinguir- 
se las reflexiones earaeteristieas del dxido de eine.
Comparando los diferentes termogramas eon los 
eontenidos en hidroxieloruro de eine 4:1 dados por la ta­
bla 15, se observa que, aquellos preeipitados eon mayor
-  -
T a b la  18 A n d lL s ls  de 
n a d a s . (% en
e lo ru ro s
C l)
en la s m uestras c a l c l -
M u e s tra lo o s e 2002C 4002C 6002C 80020 10002C
1 9 ,5 4 9 ,8 3 1 ,3 5 0 ,3 4 0 ,0 5 0 ,0 0
2 1 0 ,7 4 1 1 ,0 9 4 ,6 5 0 ,3 0 0 ,0 5 0 ,0 0
3 9 ,9 0 1 0 ,9 1 2 ,4 5 0 ,2 3 0 ,0 0 0 ,0 0
4 1 0 ,2 0 1 1 ,1 6 0 ,5 4 0 ,2 5 0 ,0 0 0 ,0 0
5 * 9 ,6 7 1 0 ,8 2 1 ,0 7 0 ,2 8 0,CKr 0 ,0 0
b 1 0 ,1 1 1 1 ,1 2 7 ,2 7 0 ,1 1 0 ,0 0 0 ,0 0
7 9 ,1 3 9 ,7 4 1 ,1 0 0 ,1 1 0 ,0 0 0 ,0 0
8 9 ,6 5 1 0 ,8 4 0 ,8 9 0 ,1 1 0 ,0 0 0 ,0 0
9 5 ,9 2 7 ,0 6 2 ,3 7 0 ,2 2 0 ,0 0 0 ,0 0
10 9 ,5 2 9 ,9 1 0 ,8 5 0 ,2 7 0 ,0 5 0 ,0 0
11 7 ,8 3 9 ,1 4 0 ,5 6 0 ,1 2 0 ,0 0 0 ,0 0
12 0 ,3 1 0 ,4 1 0 ,2 0 0 ,0 7 0 ,0 0 0 ,0 0
13 9 ,6 7 9 ,9 9 2 ,4 7 0 ,2 8 0 ,0 0 0 ,0 0
14 6 ,0 4 7 ,1 2 1 ,0 9 0 ,2 2 0 ,0 0 0 ,0 0
— 202 —
eontenido en hidroxieloruro son los que dan mds pdrdida 
de peso, eomo debe eorresponder a la reaeeidn de deseom- 
posicidn tdrmica:
ZnCl2'4Zn(0H^2'H20  -----—  5ZnO + 2C1H + 4H2O
Para estudiar las diferentes fases apareeidas 
en los tratamlentos termieos, asr eomo la variaeidn de 
los eontenidos en eloruro eon la temperatura se realizd 
el tratamiento tdrmico en horno de mufla, manteniendo las 
muestras a las temperaturas indieadas en la tabla 17 has­
ta pesada eonstante. En dieha tabla se observa que por 
eneima de los 2002 C no aparece la fase hidroxieloruro 
de eine 4:1 identifiedndose unieamente la fase dxido de 
eine.
Si se observa la figura 32, en la que se re­
presentan las variaeiones de los eontenidos en ion cloru­
ro de los preeipitados en funeidn de su temperatura de 
ealefaeidn podemos dedueir que el hidruro de eloro empie­
za a volatilizarse antes de los 4002 G y que a 6002 G 
el eontenido en eloruros de todas las muestras es menor 
del 0,4 %.
Evidentemente, se puede afirmar, que las eeua- 
eiones que representan las transformaeiones estrueturales 
de los sdlidos son:
< 25020
ZnOl2 *4Zn(OH)2*H20 ------   GIH + ZnO + H2O
< 60020
< 90020
ZnO  ---------------ZnO + 01H
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IV  -  INTERPRETACION DE RESULTADOS

IV  -  INTERPRETACION DE RESULTADOS
A n tes  de In L c L a r  e l  a n d lL s is  s ls te m d t lc o  p a ­
r a  e la b o r a r  una t e o r i a  que e x p liq u e  y  r e la c io n e  la s  co n ­
d ic io n e s  de o b te n c lo n  con la s  c a r a c t e r i s t i c a s  q u im lc a s ,  
f f s l c a s ,  të c n lc a s  y  e s t r u e t u r a le s  de n u e s tro s  s o lid e s  
c o n v le n e  r e c o r d e r  q u e , e l  o b je to  de e s te  t r a b a jo  e r a  e l  
de a c o n s e ja r  e l  p ro e e d lm le n to  mds adecuado de o b te n c lo n  
d e l  p r e c lp l ta d o  p a ra  o b te n e r  un p ro d u c to  de c a l ld a d ,  
e x e n to  de Im p u re z a s , con l a  méxlma re c u p e ra c ld n  d e l  
c ln c  de la s  l e j i a s  y  a l a  m ayor v e lo c id a d .
E v id e n te m e n te  la s  c o n d ic io n e s  de o p e ra c ld n  
f l j a n  lo s  re n d lm le n to s  de re c u p e ra c ld n  d e l  c ln c  p o r lo  
que In f lu y e  e l  pH y  l a  te m p e ra tu ra  sobre  l a  d e f i n i t i o n  
de un e s ta d o  de e q u i l l b r l o ,  a s i  eomo so b re  l a  com posi­
t i o n  q u fm lc a  d e l  p ro d u c to  p r e c lp l t a d o ,  que debe t e n e r  
una fo rm a  e s ta b le  h a c la  l a  que é v o lu t io n s  a mds o me- 
nos v e lo c id a d .  E s ta  e s t r u e tu r a  e s ta  In tlm a m e n te  v ln c u -  
la d a  con l a  m o r fo lo g ia  e x te r n a  de la s  p a r t f e u la s  y  d s -  
t a s ,  a  su v e z ,  deben c o n d lc lo n a r  la s  c a r a c t e r i s t i c a s  
de f l l t r a b l l l d a d  de l a  s u sp en s io n  en  que se e n c u e n tre  
e l  p r e c lp l t a d o .  P or o t r a  p a r t e ,  lo s  d a to s  de l a  descom - 
p o s lc ld n  td rm ic a  r e s u l t a n  de In e s t im a b le  v a lo r  p a ra  c o n ­
f i r m â t  l a  c o m p o s it io n  q u im lc a  d e l  p ro d u c to  p r e c lp l t a d o ,  
ademds de p e r m it Ir n o s  co n o ce r la s  c o n d ic io n e s  d p tlm aà  
p a ra  o b te n e r  e l  d x id o  de c ln c  de m e jo r  c a l ld a d .
En c o n s e c u e n c la , p a ra  a lc a n z a r  p o r un ra z o n a -
m ie n to  Id g lc o  lo s  o b je t iv o s  p ro p u e s to s  a l  In L c ia r  e l  
t r a b a jo  se o rd e n a  e s te  a p a r ta d o  en lo s  s lg u L e n te s  p u n - 
to s :
I V . 1 . -  R e la c lo n  e n t r e  l a  com posLcIon q u f -  
m lca de lo s  s d lid o s  y la s  c o n d ic io ­
nes de o b te n c lo n .
I V . 2 . -  R e la c Id n  e n t r e  lo s  re n d lm le n to s  de 
re c u p e ra c ld n  de c ln c  y  c o m p o s Ic ld n  
q u im lc a .
I V . 3 . -  R e la c ld n  e n t r e  m o r fo lo g ia  e x te r n a  
y  e s t r u e t u r a .
I V . 4 . -  R e la c ld n  e n t r e  m o r fo lo g fa  e x te r n a  y  
c o n d ic io n e s  de f l l t r a b l l l d a d .
I V . 1 . -  R e la c ld n  e n t r e  l a  cornooslc ldn  q u im lc a  de lo s
s d lid o s  y  la s  c o n d ic io n e s  de o b te n c ld n .
Dos a s p e c to s  deben c o n s ld e ra rs e  en e s te  pun- 
t o ,  la s  r e la c lo n e s  e n t r e  l a  c o m p o s itio n  q u im lc a  con  
la s  c o n d ic io n e s  de p r e c lp l t a c ld n  y  la s  de l a  com posi­
t i o n  d espuds de lo s  t r a ta m le n to s  td r m lc o s .
De ac u e rd o  con e l  a p a r ta d o  I I 1 . 3 . 1 . 3 .  r é ­
s u l t a  que e l  e o n te n id o  en c ln c  de lo s  p r e e ip i ta d o s  a u -  
m enta to n  . la  te m p e ra tu ra  cuando se t r a b a ja  a pH co n s ­
t a n t e  ; de Ig u a l  fo rm a , ta m b ld n  aum entan lo s  c o n te n id o s  
de e s te  e le m e n to  con e l  pH de p r e c lp l t a c ld n .  M le n tra s  
t a n t o  e l  e o n te n id o  en e lo r u r o s  d ism in u y e  con e l  aumen­
t o  d e l  pH y  l a  te m p e ra tu r a .
P a ra le la m e n te , en e l  e s tu d lo  de l a  compos1 -  
c ld n  p o t e n t i a l  se d escu b re  l a  e x ls t e n c la  de dos p r o -
d u c to s  p e r fe c ta m e n te  L d e n t l f Ic a d o s : e l  h id r o x ie lo r u r o  
de c ln c  4 :1  y  e l  d x id o  de c ln c  (a p a r ta d o  I I I . 3 . 3 , 4 . ' ) .
Los com puestos de e s t r u e t u r a  h id r o x ic lo r u r o  de c ln c  
se o b tu v le r o n  a pH b a jo s  o te m p e ra tu ra s  b a ja s  m le n tra s  
que a  pH a l t o s ,  o b ie n  te m p e ra tu ra s  e le v a d a s , lo s  p r e -  
c lp l t a d o s  e s ta b a n  form ados p o r h ld r o x lc lo r u r o s  de c ln c  
y  d x id o  de c ln c ,  lo  que supone que In lc la lm e n t e  e l  p r e ­
c lp l t a d o  es una h id r o x is a l  que e v o lu c lo n a  h a c la  l a  f o r ­
m a tio n  de d x id o  a p a re c le d d o , a l  v a r l a r  la s  c o n d ic io n e s  
de o p e ra c ld n , la s  In e v i t a b le s  m ezc las  de ambos compo- 
n e n te s .
En e u a n to  a lo s  p ro d u e to s  c a le In a d o s , lo s  
e x p e rlm e n to s  de d e seo m p o s ie id n  td r m ic a  c o n flrm a n  en  
to d o s  lo s  casos l a  e v o lu c ld n  de c u a lq u le r  m u e s tra  p o r  
d e s h ld r a ta c ld n  y  p o s t e r io r  e l lm ln a c ld n  de e lo r u r o s  h a ­
c la  e l  p ro d u c to  mds r lc o  en c ln c  que es e l  d x id o . Su to n -  
t e n ld o  c re c e  de fo rm a  muy c la r a  a l  In c re m e n ta rs e  la s  
te m p e ra tu ra s  de c a lc ln a c ld n .  La In f lu e n c ia  d e l  t ie m p o  
de c a le f a c c ld n  a te m p e ra tu ra  f l j a  sobre  e l  e o n te n id o  
en c ln c  d e l  p ro d u c to  r é s u l t a n t e  depende de l a  te m p e ra ­
t u r a  e le g ld a  y  en  c u a lq u le r  caso  es una v a r i a b le  de s e -  
gundo o rd e n .
Por t a n t o ,  s i  se desean  o b te n e r  p ro d u e to s  
con e l  mds e le v a d o  e o n te n id o  en ZnO se debe p r é c ip i ­
t â t  a te m p e ra tu ra s  a l t a s  (8o a  C ) y  pH e n t r e  7 y  8 .  S I  
adn se desea  m ayor c o n c e n tra c ld n  de c ln c  h a b rd  que a c u -  
d l r  a l a  c a lc ln a c ld n  y  con e l l a  h a b r^  que d é f i n i r  e l
o p tlrao  econdm lco de la s  v a r ia b le s  te m p e ra tu ra  y  t ie m p o  
de c a le f a c c ld n  p a ra  c o n s e g u lr  l a  c a l ld a d  d e l  d x id o  
c ln c  que In t e r e s e .
IV.2 . -  R e la c ld n  e n t r e  re n d lm le n to s  de r e c u p e ra c ld n  de 
c ln c  y c o rn o o slc ld n  q u im lc a .
Un a s p e c to  muy Im p o rta n te  r e la c lo n a d o  con  
l a  econom ia d e l  p ro e e d lm le n to  de re c u p e ra c ld n  d e l  c ln c  
e s ta  c e n tra d o  s o b re  e l  e s tu d lo  de lo s  re n d lm le n to s  en  
l a  p r e c lp l t a c ld n  y  l a  c a l ld a d  de lo s  p ro d u e to s .
En e l  a p a r ta d o  III.1 . 6 ,  se In d lc a b a  eomo 
p a ra  o b te n e r  re n d lm le n to s  de p r e c lp l t a c ld n  de c ln c  s u -  
p e r lo r e s  a l  95 p o r  c le n t o  h a y  que t r a b a j a r  a pH = 6 
y  te m p e ra tu ra s  de 80 -C  y  902C , a pH = 7 e n t r e  20^0  
y  902C , d a pH= 8 a 202C y  4 5 s c . Los p ro d u e to s  p r e c l p l -  
ta d o s  en e s ta s  c o n d ic io n e s  (a p a r ta d o  III.3 . 1 . 3 )  p r e ­
s e n ta n  lo s  mëTs e le v a d o s  c o n te n id o s  en c ln c ,  la s  meno- 
re s  c o n c e n tr a c lonos en e lo r o ,  y  l a  m ayor p ro p o re id n  de 
d x id o  de c ln c  f r e n t e  a h id r o x ic lo r u r o ,  fa v o re c le n d o s e  
e s ta s  te n d e n c ie s  e u a n to  m^s e le v a d a  es la  te m p e ra tu ra  
de o p e r a c ld n . Es d e c l r ,  e l  p roceso  t r a s c u r r e  eomo s i  l a  
m ayor r a p ld e z  de p r e c lp l t a c ld n  e v i t a s e  l a  n u c le a c ld n  de  
h l I r o x lc lo r u r o s  y p r e c lp l t a s e  d i r e c t e  y  p re fe re n te m e n *  
ce e l  d x id o  de c ln c ,  que es e l  p ro d u c to  p r in c ip a l  que  
s e  p re te n d e  con e l  p ro c e s o . En c o n s e c u e n c la , con la 
c r l p l e  In te n c ld n  d e  o b te n e r  l a  mdxlma r e c u p e ra c ld a  
d e l  c ln c  de la s  l e j f a s ,  e l  p r e c lp l ta d o  m^s puro  y  c o n -  
c e n tra d o  en ese  e le m e n to  y a l a  mayor v e lo c id a d  .se r e -
com lenda a c tu a r  en la s  condLcLones ap u n ta d as  que p ro p o r -  
c lo n a n  lo s  m enores tlem p o s  de r e s id e n c la  en c o n ta c te  
con la s  l e j i a s  c lo r u r a d a s , t a n to  p e r  lo  que t l e n e  de  
econom ia en e l  em pleo de lo s  m edlos de p ro d u c e io n  corao 
p e r  lo  que m e jo ra  l a  c a l ld a d  d e l p ro d u c to .
P e r o t r a  p a r t e ,  con lo s  d a te s  s u m ln L s tra d o s  
p e r  e l  a n a l i s i s  te r m o g ra v lm e tr lc o , se c o n f irm a  que lo s  
p r e c ip i ta d o s  a que nos estâm es r e f i e r i e n d o  son ta m b ië n  
lo s  de m e jo r  c a l ld a d  p e r  su mas e le v a d o  c o n te n id o  en  
o x id e  de c in c ,  lo  que f a c i l i t a  l a  p o s ib le  e l im in a t io n  
de agua y  c lo r u r o s  p e r  c a lc in a t io n  t a n t o  m e jo r  c u a n to  
mas e le v a d o  es e l  pH de p r e c i p i t a t i o n  de lo s  p ro d u c to s  
s e le c t io n a d o s .
Como se ha p o d id o  o b s e rv a r  e x is t e  re a lm e n te  
una e s tre c h a  r e l a t i o n  e n t r e  la s  c o n d ic io n e s  de o b te n c id n  
de lo s  p ro d u c to s  con mds a l t o s  c o n te n id o s  en  o x id e  de  
c in c  y  lo s  mas e le v a d o s  re n d im ie n to s  de p r e c i p i t a t i o n  
d e l  c in c  c o n te n id o  en la s  l e j i a s .
I V . 3 . -  R e la t io n  e n t r e  m o r fo lo s ia  e x te r n a  y e s t r u c t u r a
Comparando lo s  d a te s  o b te n id o s  en e l  e s t u -  
d io  de la s  e s t r u c t u r a s ,  f i g .  2 9 , con la s  fo rm as  de la s  
p a r t f e u la s ,  f i g .  2 7 , se o b s e rv a  c u a l i t a t iv a m e n t e  una  
e s tre c h a  r e l a t i o n  e n t r e  e l l a s .  Las dos e s t r u c t u r a s  
p u ras  que p re s e n ta n  n u e s tro s  p ro d u c to s : ZnO y  Z n C l2 • 
4 Z n (0 H )2 'H 2O se c o rres p o n d e n  p ra c t ic a m e n te  con la s  
fo rm as  a c ic u la r  y  h e x a g o n a l.
E x is te n ,  s in  em bargo, a lg u n o s  p ro d u c to s
que r e s u l t a n  e x c e p c lo n e s  a e s ta  a f lr m a c io n ,  corao son 
lo s  p ro d u c to s  o b te n id o s  a pH = 7 y  2osc que p re s e n ta n  
fo rm a  a c ic u la r  cuando d e b e r fa  c o r re s p o n d e r le  fo rm a h e x a ­
g o n a l p o r su e s t r u c t u r a  de h ld r o x lc lo r u r o  de c in c .  En 
casos corao e s te  cabe l a  p o s lb l l ld a d  de que l a  fo rm a que  
a p a re c e  corao a c ic u la r  p e r te n e z c a  a e s t r u c tu r a s  h ex ag o ­
n a le s ,  po rq ue la s  p a r t ic u la s  a c ic u la r e s  pueden s e r  p r i s ­
mas h e x a g o n a le s  de un taraano ta n  pequeno que no puedan  
s e r  id e n t i f ic a d o s  con l a  c a p a c id a d  de r e s o lu t io n  d e l  
m ic ro s c o p io  en la s  c o n d ic io n e s  en que se ha t r a b a j a -  
d o .
E l c a r a c t e r  em in en tem en te  a p lic a d o  de n u e s -  
t r a  in v e s t ig a t io n  y  la s  d i f i c u l t a d e s  e x p é r im e n ta le s  
p a ra  a n a l i z a r  e s te  fendm eno de fo rm a  in m e d ia ta  im p id e n  
e l  que se pueda e m i t i r  un d ia g n d s t ic o  d e f i n i t i v e  en  
to r n o  a e s te  in te r e s a n te  h ech o .
Tam bidn se o b s e rv a  corao p r e c ip i ta n d o  en  la s  
c o n d ic io n e s  raenos e n é rg ic a s  (pH y  te m p e ra tu ra s  b a ja s )  
se o b t ie n e n  p r e c ip i ta d o s  s in  fo rm a  d e f in id a ,  en fo rm a ­
t i o n ,  o h e x a g o n a le s , que c o rres p o n d e n  a p ro d u c to s  f o r -  
mados p re fe re n te m e n te  p o r e l  h ld r o x lc lo r u r o  de c in c  
4 : 1 ,  m ie n tra s  que en la s  c o n d ic io n e s  mds e n e rg ic a s  (pH  
y  te m p e ra tu ra s  a l t a s )  se o b tie n e n  p ra c t ic a m e n te  s ie m -  
p re  p a r t f e u la s  a c ic u la r e s  que c o rres p o n d e n  corao se ha  
d ic h o  en a p a rta d o s  a n t e r io r e s  a d x id o  de c in c .
P o r c o n s ig u ie n te ,  se puede e s ta b le c e r  una  
s e c u e n c ia  en l a  é v o lu t io n 'd e  l a  fo rm a de la s  p a r t f c u -
la s  a l  v a r l a r  la s  c o n d ic io n e s  de o b te n t io n  que se puede
r e p r é s e n tâ t  con e l  d la g ra m a :
\
T e m p e ra tu ra s  c r e c le n te s
P a r t fe u la s  
en
F o rm a tio n
P a r t fe u la s  P a r t fe u la s  
H exag o n a les  A c ic u la r e s
P a r t fe u la s  
H exag o n a les
P a r t f e u la s  
en
F o rm a tio n
pH c r e c le n t e
que es to ta lm e n te  s im i l a r  a l  p ro p u e s to  p a ra  l a  v a r ia -  
c ld n  de la s  e s t r u c tu r a s
T e m p e ra tu ra s  c r e c le n te s
ZnCl2*^ Zn(0H)2*^ 20 ZnO
ZhCl2.4Zn(0H)2.H20
ZnO
ZnO
ZnCl2.4Zn(0H)2. H2O 
ZnCl2.4Zn(0H)2.H20
pH c r e c le n t e
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Con lo  que se e s ta b le c e  e l  p a r a le l is in o  que  
g u a rd a n  l a  fo rm a  y  e s t r u c t u r a  de n u e s tro s  s o lld o s  t a n ­
t o  en  su e v o lu t io n  corao en su e s ta d o  f i n a l ,  que v le n e  
r e f l e j a d o  p o r la s  e c u a c lo n e s :
P a r tL C u la s
en
F o rm a tl6 n
P a r t fe u la s  
H exag o n a les
P a r t fe u la s  
A c ic u la r e s
ZnÜ2.4Zn(0H)2.H20 ZnCl2.4Zn(0H)2.H20
ZnO
ZnO
I V . 4 . -  R e la t io n  e n t r e  m o r fo lo g fa  e x te rn a  y c o n d ic io n e s 
de f l l t r a b l l l d a d
En e l  a p a r ta d o  1 1 1 .2 .7  se a p u n ta b a , a l  e s t u -  
d l a r  la s  v a r la c lo n e s  de l a  r e s ls t e n c la  e s p e c f f lc a  de 
la s  t o r t a s ,  que e x l s t f a  un d l f e r e n t e  c o m p o rta m len to  e n ­
t r e  lo s  p ro d u c to s  o b te n id o s  a pH b a jo s  y  a l t o s . P ara  lo s  
p ro d u c to s  o b te n id o s  a pH = 5 ,5  y  45^0  y  pH = 6 y  2 0 -C  
lo s  p r e c ip i ta d o s  p re s e n ta n  v a lo r e s  de anom ales d e b ld o  
a la s  pequenas c a n t ld a d e s  de p r e c lp l ta d o  que se o b tu -  
v le r o n ,  p o r lo  que no ha s ld o  p o s ib le  e l  p o s t e r io r  e s -  
t u d lo  de lo s  p r e c ip i t a d o s .  En la s  o tra s  m u es tras  se ob­
s e rv a  que lo s  v a lo r e s  de l a  r e s ls t e n c la  e s p e c f f lc a  de  
l a  t o r t a  aum enta con e l  pH de p r é c i p i t a t i o n  m a n ten len d o  
l a  te m p e ra tu ra  c o n s ta n te  e x c e p te  p a ra  l a  te ra p e ra tu ra  
c 3 8 0 -C , con lo  que e l  v a lo r  mdxlmo de c< c o rre s p o n d e  
a^pH = 9 y  45sc. P a rec e  c o n v e n le n te  a p u n ta r  que e l
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p ro d u c to  r e p r e s e n ta t iv e  de l a  f i l t r a b i l L d a d  de l a  mues- 
t r a  s e rd  e l  que se reco g e  a l  f i n a l  de l a  o p é r a t io n  p u e s -  
to  que e n te n te s  se d e s c a rg a r ia  l a  susp en s io n  y  r e a l i z a -  
r i a  in d u s t r ia lm e n te  e l  f i l t r a d o .
De to d a s  m aneras, e l  p a ra m é tré  que p e rm ite  
e v a lu a r  g lo b a lm e n te  la s  c a r a c t e r is t i c a s  de f i l t r a b i l i -  
dad d e l  p r e c lp l ta d o  es l a  s u p e r f ic ie  f i l t r a n t e  n e c e s a -  
r l a  p a ra  obüener una p ro d u c tio n  de 100 K g . / h r .  de p r e -  
c ip i t a d o  seco ya que su c d lc u lo  e n c ie r r a  e l  m anejo de 
la s  r e s is te n c ia s  e s p e c if ic a s  de l a  t o r t a  y d e l  m edio  
f i l t r a n t e .
Con o b je to  de r é u n ir  e l  mayor numéro de ob­
s e rv â t  Lones que p e rm ita n  e la b o r a r  un resumen en e l  que  
se co n tem p len  la s  c a r a c t e r is t i c a s  fu n d a m e n ta le s  de nu es­
t r o s  p r e c ip ita d o s  se ha e la b o ra d o  l a  f ig u r a  33 en l a  que  
en unas coordenadas c a r te s ia n a s ,  en que se re p re s e n ta n  la s  
c o n d ic io n e s  de o b te n c id n  d e l  p r e c lp l ta d o ,  se puede l o -  
c a l i z a r  cada p ro d u c to  y d e n tro  de su re c u a d ro  c o r r e s -  
p o n d ie n te  puede le e r s e :  l a  co m p o sic id n  q u im ic a  c u a l i t a -  
t i v a ,  e l  s is te m a  c r i s t a l i n o  a que p e r te n e c e , e l  d id m e- 
t r o  m edio de p a r t ic u la  dma, la ;, d e s v ia c id n  t f p i c a  (T, 
l a  r e s ls t e n c la  e s p e c f f l c a c / , y  l a  s u p e r f ic ie  f i l t r a n t e  
p a ra  100 Kg/ h r .  de p r e c lp l ta d o  A .
A s f r é s u l t a  que lo s  p r e c ip ita d o s  que o f r e -  
cen  la s  m e jo re s  c o n d ic io n e s  de f i l t r a c i d n  son lo s  ob­
te n id o s  a te m p e ra tu ra s  mas a l t a s ,  que co rres p o n d e n  a 
s is te m a s  c r is t a l in o s  puros y  con una c o n c e n tr â t id n  mds
en
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e le v a d a  de d x id o  de c in c .
Se pueden in d ic a r  tam b id n  a lg u n a s  te n d e n t ia s  
que no podemos a f i r m a r  d e b id o  a l  i n s u f i t i e n t e  numéro 
de d a to s  de que d isponem os. En e s te  s e n t id o  r é s u l t a :
1 2 . -  Que a p a re te  un m inim o de l a  s u p e r f i ­
c ie  de f i l t r a c i d n  n e te s a r ia  tu an d o  e l  
p r e t ip i t a d o  se o b tu vo  a pH= 7 y  te m p e ra ­
tu r a s  de 452c y  802c ,  y  que a l  aum entar  
l a  te m p e ra tu ra  a 902C se d e s p la z a  a pH = 6 .
2 2 , -  En la s  p a r t ic u la s  a c ic u la r e s  y  hexago­
n a le s  lo s  v a lo r e s  de l a  r é s i s t e n t i a  
e s p e t i f i t a  aum entan a l  aum entar e l  t a -  
mano m edio de p a r t i c u l a .
32 , -  A l c r e t e r  la s  d is p e rs io n e s  que p re s e n ­
ta n  lo s  tamanos de p a r t ic u la  aum enta l a  
r e s i s t e n t i a  e s p e t i f i t a  de l a  t o r t a  d e b i­
do p ro b ab lem en te  a l a  d is m in u t id n  de l a  
p o ro s id a d  d e l  le c h o .
42 . -  Tam bidn se o b serva  corao a l  aum entar e l  
taraano m edio de p a r t ic u la  c re c e  l a  d i s -  
p e rs id n  y  to n  - e l la  l a  s u p e r f ic ie  n e te ­
s a r ia  p a ra  l a  f i l t r a c i d n  de una mues- 
t r a  n o rm a liz a d a , lo  que hace suponer 
un mayor entram ado e n t r e  lo s  d i f e r e n -  
te s  tamanos de p a r t i c u l a .
E s tas  o b s e rv a tio n e s  ya e s td n  s ie n d o  to m a- 
das en c u e n ta  en lo s  t r a b a jo s  que tomo to n t in u a c id n  d e l  
que a h o ra  se p ré s e n ta  se e s td n  d e s a r r o l la n d o  en lo s  l a -  
b o r a to r io s  de l a  C a te d ra  de Q u im ita  In d u s t r i a l  de l a  
F a tu l ta d  de C ie n t ia s  de l a  U n iv e rs id a d  C o m p lu ten se .
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La in v e s t ig a t i o n  d e s a r r o l la d a  p a ra  e l  e s t u -  
d io  de l a  o x i p r e t i p i t a t i o n  d e l  t i n t  to n te n id o  en la s  
l e j i a s  r é s u l t a n t e s  de l a  e l u t i o n  de la s  co lum nas de  
cam bio  de id n ,  de que se da tu e n ta  en  e s t a  M e m o ria , 
ademas de p r e s e n te r  l a  i n f l u e n t i a  de la s  t o n d i t io n e s  
o p e r a t iv e s  s o b re  la s  o a r a o t e r i s t i t a s  de lo s  s o l id e s  
o b te n id o s , p e r m ite  e s t a b le t e r  la s  s ig u ie n te s  t o n c l u -  
s io n e s :
1 2 . -  E l  em pleo de tu r b o a g ita d o r e s  muy r e v o -  
lu t io n a d o s  en l a  o x i p r e t i p i t a t i d n  de  
d is o lu t io n e s  de t i n t  es un  m edio  a d e -  
tu a d o  p a ra  o b te n e r  o x i - h id r d x id o s  de  
t i n t  de d i f e r e n t e  c o m p o s it io n .
2 2 , -  E l  mdximo r e n d im ie n to  en  l a  r e c u p e r a ­
t i o n  d e l  t i n t  d i s u e l t o ,  a s i  tom o la s  
m ayores v e lo t id a d e s  p a ra  l a  o x i p r e t i p i ­
t a t i d n ,  se to n s ig u e n  t r a b a ja n d o  a pH »  
7 y  te m p e ra tu ra s  s u p e r io r e s  a 80 2C .
Se ha tôm probado  que lo s  p ro d u c to s  o b ­
te n id o s  en e s ta s  t o n d i t io n e s  son lo s  
. mas r i t o s  en t i n t ,  p o r  su mas e le v a d a  
c o n c e n t r â t id n  en ZnO, lo  que a su v e z  
p r o p o r t io n s  la s  m e jo re s  c a r a c t e r i s t l -  
ca s  p a ra  su p o s t e r io r  s e p a r a t id n  p o r  
f i l t r a c i d n .
3 2 , -  La o x i p r e t i p i t a t i d n  de d is o lu t io n e s  
de t i n t  conduce a l a  o b te n c id n  de un
».
' :
1
p r e c lp l t a d o  c o n s t i t u l d o  p o r e l  s l ^ t e -  
ma d x id o  de c in c - h i d r o x ic lo r u r o  d ' 
c in c  4 : 1 .
La te m p e ra tu ra  de p r e c ip i t a c id n  es l a  
v a r i a b l e  que mas in f lu y e  s o b re  la s  c a ­
r a c t e r i s t i c a s  d e l  s d l id o  p r e c lp l t a d o ,  
que t ie n d e  a in c r e m e n ta r  su c o n te n id o  
en  d x id o  de c in c  a m edida  que aum enta  
a q u e l l a .
En c u a n to  a l  aum ento d e l  pH d e l  m ed io  
en  que se r e a l i z a  l a  p r e c ip i t a c id n  
ta m b id n  fa v o r e c e ,  aunque con m enor i n -  
t e n s id a d ,  l a  fo rm a c id n  de d x id o  de  
c i n c .
42 . -  Se c o n f irm a  l a  Id g ic a  c o rre s p o n d ê n c ia  
e n t r e  c o m p o s ic id n  q u im ic a , e s t r u c t u r a ,  
y  fo rm a  de la s  p a r t i c u l a s ,  de m anera  
que l a  c r i s t a l i n i d a d  aum enta a l  i n c f e -  
m e n ta rs e  la s  c o n c e n tra c io n e s  de d x id o  
de c in c  que p ro p o rc io n a  p a r t i c u la s  
a c ic u la r e s  cuando se p r é c i p i t a  a  la s  
te m p e ra tu ra s  y  pH mds a l t o s .
52 . -  E l  m enor tam ailo  m edio  de p a r t i c u l a  y  
l a  m ayor hom ogeneidad de la s  mismas 
se  c o n s ig n e  t r a b a ja n d o  a pH = 7 c u a l -  
q u ie r a  que sea  l a  te m p e ra tu ra  de t r a -  
b a jo .
62 , -  Se c o n f irm a  e l  m ecanism o de l a  descom - 
p o s ic id n  td r m ic a  d e l  h l d r o x lc lo r u r o  de  
c in c  4 : 1  en  l a  que se d e s ta c a  que a
».
t t
6002c e l  c o n te n id o  en c lo r u r o s  de c u a l  
q u le r  t lp o  de m u estras  es s lem p re  I n f e ­
r i o r  a 0 ,4  p o r c ie n t o .  C onviene s e n a -  
l a r  que en lo s  p r e c ip ita d o s  o b te n id o s  
en la s  c o n d ic io n e s  d p tim as  s e n a la d a s  
en l a  c o n c lu s id n  n2 2 e l  c o n te n id o  en  
c lo r u r o s " es de 0 ,2  p o r c ie n t o .
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